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• Abstract : 

W09 102047 A Prodn. of compacted granules for use in detergent compsns. is effected by prepg. a homogeneous premix contg. a olasticiser and/or 
lubricant, forcing the premix through a perforated die under a pressure of 25-200 bar, and cutting the extrudates into pieces corresp. to the 
predetermined granule size. 

The plasticiser and/or lubricant is an aq. surfactant paste and is added to the premix in an amt. of 0.5-10wt.%. The premix has a free H20 content of 4- 
8wt.%. The H20 content may be kept low by adding moisture-binding ingredients, esp. Na2S04, Na2C03 and/or zeolite, in anhydrous form. The 
premix is homogenised and extruded in a twin-screw extruder under a pressure of 80-180 bar. The cut extrudates are rounded (e.g., in a 'Marmurizer') 
while dusting with NaA zeolite, to produce granules with a dia. of 0.5-5 (esp. 0,8-3)mm. If necessary, the granules are dried in a fluidised-bed dryer at 
an air inlet temp, of up to 80 deg.C, corresp. to a granule temp, of 55-60 deg.C. Temp.-sensitive ingredients are added after drying, e.g., by spraying or 
as separate granules. The granules are used to prepare washing powders with a surfactant content of up to 35 (esp. 15-25)wt.%. 
USE/ADVANTAGE - The granules are useful for formulating high-density coned, washing powders. They have a high bulk density (above 700, esp. 
850-980 g/1), are free-flowing and have good storage stability. (40pp Dwg.No.0/0) 

EP-486592 B A process for the production of compacted granules for use in detergents, in which a homogeneous premix, to which a plasticiser and/or 
lubricant is added, is extruded through perforated dies under high pressures of 25 to 200 bar to form strands, the perforated dies having opening widths 
corresponding to the predetermined size of the granules, characterised in that a homogeneous, solid, free-flowing premix is extruded into a strand under 
high pressures of 25 to 200 bar and the strand, after emerging from the perforated die, is cut to the predetermined size of the granules by means of a 
cutting unit. (Dwg.0/0) 

US531 8733 A Compacted detergent granules are produced, using a homogeneous solid granular free-flowing premix contg. plasticiser or lubricant, by 
(a) extruding through a perforated die under 25-200 bar pressure to form plasticised strands; and (b) cutting to predetermined size using a cutting unit. 
Premix is extruded through a perforated die under 25-200 bar pressure. Granules has dia. 0.5-5 mm. 
USE/ADVANTAGE - Have increased amt. of surfactant components. (Dwg.0/0) 

US5382377 A Portional pressings of detergent are produced, by (a) extruding a homogeneous premix contg. a plasticiser or lubricant into strands 
through a perforated die under 25-200 bar pressure; and (b) pressing compacted granules obtd. under 1 -300 bar pressure. 

Opt. process includes (c) adding a dissolving on disintegrating aid to the prod, in amts. 15 wt. % or less after (b); and/or (d) adding paraffin oil, ester oil, 
higher alcohol or ether as desensitising agent to compacted granules before (b). 
ADVANTAGE - Tablets are formed having density more than lg per cub cm. (Dwg.0/0) 
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© Tablettierte Wasch- und/oder Reinigungsmittel fur Haushalt und Gewerbe und Verfahren zu ihrer Herstellung 

(57) Beschrieben wird ein neues Verfahren zur Herstellung von 
Wasch- und/oder Reinigungsmitteln fur Haushalt und Ge- 
werbe, insbesondere Textilwaschmitteln, in Form portionier- 
ter Prefilinge aus einem Haufwerk von Primaragglomeraten, 
enthaltend Inhaltsstoffe solcher Wasch- und/oder Reini- 
gungsmittel, nach einem Mehrstufenverfahren, bei dem die 
wenigstens uberwiegend festen feinteiligen Inhaltsstoffe im 
plastifizierten Zustand zunachst zu schutt- und rieseffahigen 
Granulaten hoher Oichte verarbettet und diese gewiinsch- 
tenfalls unter Zusatz weiterer Inhaltsstoffe und/oder Tablet - 
tierhilfsmittel nachfolgend zu PreBlingen vorbestimmter 
Form und GroBe verprefit werden. Oas neue Verfahren ist 
dadurch gekennzeichnet, daB in der ersten Arbeitsstufe 
durch Strangpressen und Zerteilen der extrudierten Strange 
Granulate aus wenigstens uberwiegend festen tnhaltsstoffen 
der Wasch- und/oder Reinigungsmittel unter Zugabe von 
^ wasserloslichen, wasseremulgierbaren und/oder wasserdis- 
^ pergierbaren Plastifizier- und/oder Gleitmitteln in flieBfahi- 
~ ger Oder pastoser Form bei derart beschrankten Flussigkeits- 
^ anteilen im Gesamtgemisch hergestellt werden, daB die 
C«) Plastifizierung des zu agglomerierenden Gutes nur unter 
If) Einsatz hoher Arbeitsdrucke bei der Granulatbildung bewirkt 
q wird und die Schneidfahigkeit der frisch extrudierten Stran- 
^ ge sichergestellt ist und daB diese Granulate * gewtinschten- 
falis nach einer Zwischentrocknung zum rieself ahigen Gut - 
nachfolgend zu portionierten PreBlingen verprefit werden. 
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dem Gebiet der Wasch- und/oder Reinigungsmittel fiir 
Haushalt und Gewerbe, die als feste Wirkstoffmischung 5 
vorliegen und iiblicherweise als Hauptkomponenten 
Tenside, sogenannte Builder, Wasch alkalien, Bleichmit- 
tel und gewunschtenfalls weitere Zusatzstoffe enthalten. 
Die Erfindung eroffnet dabei die Moglichkeit, Wirk-. 
stoffgemische dieser Art in Form portionierter PreBlin- 10 
ge - beispielsweise als Tabletten, Wiirfel oder derglei- 
chen mit vorbestimmtem Rauminhalt - herzustellen 
und anzubieten, die sich gegeniiber vergleichbaren Vor- 
schlagen des Standes der Technik durch eine Vielzahl 
von Vorteilen auszeichnen. Die Erfindung betrifft insbe- 15 
sondere das Gebiet der Textilwaschmittel in neuartiger 
Anbietungsform unter Beriicksichtigung gegenwartiger 
Entwicklungstendenzen, beispielsweise im Bereich der 
Haushalts-Textilwaschmittel. Die erfindungswesemli- 
chen Elemente werden im nachfolgenden dementspre- 20 
chend an diesem Beispiel der Textilwaschmittel darge- 
stellt, die erfindungsgemaBe Lehre ist jedoch nicht auf 
dieses konkrete Anwendungsgebiet eingeschrankt. 

Textilwaschmittel auf Basis tensidhaltiger Wirkstoff- 
gemische nicht nur als Pulver oder feinkorniges Agglo- 25 
merat, sondern in Form groBerer portionierter PreBtin- 
ge anzubieten, ist eine ahe Wunschvorstellung, die 
mehrfachen Niederschlag gerade auch in der Literatur 
fur Haushaltswaschmittel gefunden hat. In der Praxis 
haben sich Textilwaschmittel in portionierter Form, bei- 30 
spietsweise in der Form von Tabletten, Wiirfeln und 
dergleichen insbesondere fur das Gebiet der maschinel- 
len Haushaltswasche nicht wirklich durchsetzen kon- 
nen. Der vielgestaltige Anforderungskatalog an die zu 
erfiillenden Vorbedingungen solcher portionierten An- 35 
bietungsformen ist komplex und in sich widerspruchlich. 
Beispielhaft seien die folgenden Anforderungen aufge- 
zahlt: Der portionierte PreBling muB nicht nur uber 
betrachtliche Zeitraume hinweg lagerstabil ausgebildet 
sein, er muB wahrend des gleichen Zeitraumes hinrei- 40 
chende Stabilitat gegen Schlag- und StoBbeanspru- 
chung ohne Zerfall uberstehen konnen, wie sie iiblicher- 
weise beispielsweise beim Transport als Regelbean- 
spruchung oder beim versehentlichen Fallenlassen in 
der Handhabung auftreten konnen. Diese Anforderun- 45 
gen sollte der als Portionspackung geformte Raumkor- 
per nicht nur unmittelbar nach der Herstellung unter 
idealisierten Bedingungen, insbesondere der Luftfeuch- 
tigkeit, aufweisen, das bestimmungsgemaB feuchtig- 
keitsreaktive trockene Wirkstoffgemisch soil in der 50 
Raumform des portionierten PreBlings bis zum Zeit- 
punkt des Einsatzes ein hinreichendes AusmaB dieser 
Festigkeitseigenschaften beibehalten. Insbesondere gilt 
das naturlich auf fiir den Restgehalt einer angebroche- 
nen Packung solcher portionierten Raumkorper bis zum 55 
Aufbrauch einer Packung. Im praktischen Einsatz muB 
sich dann aber das feste Wirkstoffgemisch unter dem 
EinfluB des Waschwassers rasch und zuverlassig so auf- 
losen, wie das der Verbraucher von den heute handels- 
ublichen Textilwaschmitteln in Pulverform gewohnt ist &o 
Es muB dabei gewahrleistet sein, daB tatsachlich die 
vollstandige Auflosung des gegenuber dem Pulverparti- 
kel groBen portionierten PreBlings in den maschinell 
vorgegebenen Zeitraumen stattfindet. Diese Forderung 
muB auch dann erfullbar sein, wenn im praktischen Ein- 65 
satz Arbeitsbedingungen gewahlt werden, die fur den 
Auflosevorgang des portionierten PreBlings an sich ex- 
trem ungtinstig sind. 



Der jiingste druckschriftliche Stand der Technik be- 
^schaftigt sich m it der erfi nd u ngsge maBen AufgabensteL 

wird auf die europaische PaTentalimeldumr 03 1 28 880 
(Al), die die Herstellung von Wirkstoffgemischen auf 
Basis synthetischer organischer Detergentien (Tenside) 
und zugehoriger hydratisierbarer Buildersalze in extru- 
dierter Strang- bzw. SUbchenform beschreibt sowie 
dariiber hinausgehend schildert, aus diesen primar ge- 
wonnenen strangformigen Extrudaten durch leichtes 
Verpressen portionierte Produkte in "patty form" herzu- 
stellen. Die Dimensionen des portionierten Raumkor- 
pers werden dabei so bemessen, daB eine Tablette - 
gegebenenfalls auch etwa eine halbe Tablette — den 
Waschmittelbedarf eines maschinellen Waschvorgangs 
erfullen. Die Lehre dieser Druckschrift schildert die 
oben nur angedeuteten vielgestaltigen Schwierigkeiten 
fiir die Angebotsform derart portionierter Textilwasch- 
mittel. Die im Rahmen dieser Druckschrift gefundene 
technische Losung sieht die folgenden essentiellen Ele- 
mente vor: Sowohl in der ersten Verfahrensstufe der 
strangformigen Extrusion des Wirkstoffgemisches als 
auch in der nachfolgenden Vereinigung dieser Extruda- 
te zur patty form wird mit vergleichsweise hoch-wasser- 
haltigen Wirkstoffgemischen gearbeitet, die den Einsatz 
extrem niedriger Verformungsdriicke ermoglichen. Als 
Druckbereich fiir die Extrusion werden 0,1 bis 0,5 kg/ 
cm 2 angegeben, der gleiche Druckbereich soil bei der 
Vereinigung des primar gewonnenen Strangextrudats 
zur patty-artigen Raumform eingesetzt werden. Ermog- 
licht werden diese niederen Driicke durch Mitverwen- 
dung von Wasser im Wirkstoffgemisch in solchem 
OberschuB, daB praktisch unter Normalbedingungen 
das Feststoffgemisch plastifiziert wird und in dieser 
Form koharente und sogar flexible Eigenschaften zeigt. 
Die Dichte solcher 20 bis 35% Wasser enthalienden 
Wirkstoffmischungen wird mit etwa 0,7 bis 0,8 g/cm J 
angegeben. Die portionierten Formkorper sollen dann 
einzeln in aufreiBbare Polymerfolien, insbesondere 
PVC-Filme eingehullt werden. 

Zur technischen Losung der vergleichbaren Aufgabe. 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel in lagerstabiler por- 
tionierter und gleichwohl gebrauchsfahiger Form zur 
Verfugung zu stellen, geht die Lehre der Erfindung ei- 
nen vdllig neuen Weg. Sie baut dabei auf Erkenntnissen 
auf, die Gegenstand der alteren Patentanmeldung P 
39 26 253.7 (D8813) "Verdichtete Wasch- und Reini- 
gungsmittel in Granulatform, Verfahren zu ihrer Her- 
stellung und Anwendung des Verfahrens . . ." beschrie- 
ben sind. Der Gegenstand der Lehre dieser alteren, 
nicht vorveroffentlichten Anmeldung ist integraler Be- 
standteil der hier jetzt offenbarten Lehre zur Gewin- 
nung portionierter PreBlinge solcher Wasch- und/oder 
Reinigungsmittel auf Tensid/Builder- Basis, so daB zum 
Zwecke der vollstandigen Erfindungsoffenbarung im 
nachfolgenden die technischen Elemente dieser alteren 
Anmeldung auch hier wiedergegeben werden. Kurz zu- 
sammenfassend kann zum Gegenstand der vorliegen- 
den Erfindung im Lichte der alteren Anmeldung das 
folgende gesagt werden: 

Die Lehre der alteren Anmeldung betrifft eine neue 
technische Regel zur Herstellung fester und rieselfahi- 
ger Granulate von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln 
der angegebenen Art. Diese Granulate zeichnen sich 
durch Schuttgewichte von wenigstens etwa 700 g/1, ins- 
besondere durch Schuttgewichte oberhalb 800 g/l aus. 
wobei ublicherweise die Schuttgewichte im Bereich von 
etwa 850 bis 1000 g/l liegen. Die Granulate sind unter 
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Mitverwendung moglichst geringer Mengen an Fliis- 
sigphase, insbesondere Wasser, durch Strangextrusion 
hergestellt und nachfolgend durch Wasserentzug zu- 
satzlich aufgetrocknet. Es fallt in diesem Verfahren ein 
trockenes Granulatkorn hoher Dichte und hoher Festig- 
keit an, das eine vergleichsweise hohe Lagerbestandig- 
keit gegeniiber den Umgebungsbedingungen der Praxis 
besitzt, bei Einfuhrung in das Wasserbad gleichwohl 
aber die erwiinschte rasch zerfaliende Kornstruktur 
aufweist. Die Lehre der voriiegenden Erfindung geht 
von der zusatzlichen Erkenntnis aus, dafi sich Granulate 
dieser in der alteren Anmeldung geschilderten Art be- 
sonders fur eine nachfolgende Kompaktierung zu gro- 
fleren portionierten PreBlingen eignen, die ihrerseits die 
an solche portionsweise verpreflten Raumkorper zu 
stellenden Bedingungen iiberraschend gut erfullen: Gu- 
te Lagerfahigkeit unter Bewahrung einer hohen StoB- 
und Schlagfestigkeit, ohne daB es der Einhiillung des 
individuellen Raumkorpers in eine wasserdampfdichte 
Folie bedurfte, Moglichkeit des raschen Zerfalls des z. B. 
in Tablettenform portionierten PreBlings aus dem Gra- 
nulathaufwerk bei Kontakt mit der waflrigen Phase und 
weiterfiihrender Zerfall der individuellen Granulatkor- 
ner im Sinne der Lehre der alteren Anmeldung. 

Ober die bisher dargestellten technischen Moglich- 
keiten hinausfiihrend erbffnet die Lehre der Erfindung 
die Moglichkeit, portionierte Wasch- und/oder Reini- 
gungsmitte! auf Tensid/Builder-Basis mit Dichten ober- 
halb von 1 g/cm 3 , und zwar dabei durchaus deutlich 
oberhalb von 1 einzustellen. Die Raumgewichte der 
portionierten PreBlinge konnen beispielsweise im Be- 
reich von etwa 1,1 g/cm 3 bis nahezu zur theoretischen 
Dichte des Wertstoffgemisches liegen, wobei dem Dich- 
tebereich von etwa 1,2 bis 1,5 g/cm 3 besondere Bedeu- 
tung zukommt. Gebrauchsfahige Textilwaschmittel, bei- 
spielsweise fur den Gebrauch in der Haushaltswasch- 
maschine, dieser Art sind bisher nicht bekannt. Die por- 
tionierten Waschmittelformlinge gemaB der Erfindung 
konnen bei der Beladung der Maschine dem Textilgut 
unmittelbar zugegeben werden, ihre Einspulung uber 
eine getrennte Kammer ist nicht mehr erforderlich. Es 
erubrigen sich damit auch die heute in breitem Umfange 
iiblichen Dosierkorper, die zur Aufnahme von pulver- 
formigem Waschmittel gedacht sind und zusammen mit 
dem zu waschenden Textilgut unmittelbar in die Ma- 45 
schine eingegeben werden. Es leuchtet ein, daB dartiber 
hinaus aufgrund der Anhebung der Dichte des Wasch- 
mittelgemisches in der erfindungsgemaBen portionier- 
ten Form den Forderungen des Umweltschutzes nach 
geringerem Verpackungsanteil nochmals in verbesser- 50 
ter Weise entsprochen werden kann. 

Gegenstand der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend in ei- 55 
ner ersten Ausfuhrungsform ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Wasch- und/oder Reinigungsmitteln fur Haus- 
halt und Gewerbe, insbesondere Textilwaschmitteln, in 
Form portionierter PreBlinge aus einem Haufwerk von 
Primaragglomeraten, enthaltend Inhaltsstoffe solcher eo 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel, nach einem Mehr- 
stufenverfahren, bei dem die wenigstens iiberwiegend 
festen feinteiligen Inhaltsstoffe im plastifizierten Zu- 
stand zunachst zu schiitt- und rieselfahigen Granulaten 
hoher Dichte verarbeitet und diese gewunschtenfalls 65 
unter Zusatz weiterer Inhaltsstoffe und/oder Tabletiier- 
hilfsmittel nachfolgend zu PreSlingen vorbestimmter 
Form und GroBe verpreBt werden. Das erfindungsge- 



0 533 Al 

4 

maBe Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB in der 
ersten Arbeitsstufe durch Strangpressen und Zerteilen 
der extrudierten Strange Granulate aus wenigstens 
iiberwiegend festen Inhaltsstoffen der Wasch- und/oder 
s Reinigungsmittel unter Zugabe von wasserloslichen, 
wasseremulgierbaren und/oder waserdispergierbaren 
Plastifizier- und/oder Gleitmitteln in flieBfahiger oder 
pastoser Form bei derart beschrankten Fliissigkeitsan- 
teilen im Gesamtgemisch hergestellt werden, daB die 
10 Plastifizierung des zu agglomerierenden Gutes nur un- 
ter Einsatz hoher Arbeitsdrucke bei der Granulatbil- 
dung bewirkt wird und die Schneidfahigkeit der frisch 
extrudierten Strange sichergestellt ist, woraufhin diese 
Granulate — gewunschtenfalls nach einer Zwischen- 
15 trocknung zum rieselfahigen Gut — zu portionierten 
PreBlingen verpreBt werden. 

Unter dem Begriff der hohen Driicke bei der Herstel- 
lung der Primaragglomerate sind insbesondere Arbeits- 
drucke oberhalb 30 bar und vorzugsweise solche ober- 
20 halb 50 bar zu verstehen, wobei Arbeitsdrucke im Be- 
reich bis etwa 200 bar, insbesondere Driicke des Be- 
reichs von etwa 80 bis 180 bar fur den Granuliervorgang 
charakteristisch sind. Besonders geeignete Plastifizier- 
und/oder Gleitmittel fur diese erste Arbeitsstufe der 
25 Granulierung sind pastose bis flieBfahige Zubereitun- 
gen auf Basis wasserloslicher bzw. wasseremulgierbarer 
Polymerverbindungen und/oder tensidischer Kompo- 
nenten, wobei hochkonzentrierte, insbesondere waBrige 
Zubereitungsformen mit Schmiercharakter dieser In- 
30 haltsstoffe bevorzugt sein konnen. 

Die aus diesen primar gewonnen Granulaten herzu- 
stellenden portionierten PreBlinge sollen in ihrer Dichte 
dem Granulatschiittgewicht wenigstens etwa gleichen, 
vorzugsweise aber dariiber liegen. Auch bei der Her- 
35 stellung dieser portionierten PreBlinge werden im zuvor 
angegebenen Sinne hohe Arbeitsdrucke eingesetzt, die 
dementsprechend in der Regel wenigstens 0,01 kN/cm 2 . 
vorzugsweise wenigstens 0,1 kN/cm : betragen. Geeig- 
net sind im allgemeinen PreBdriicke im Bereich von 
40 etwa 0,01 bis 3 kN/cm 2 , vorzugsweise solche von etwa 
0,05 bis 1,5 kN/cm 2 und insbesondere Driicke im Be- 
reich von etwa 0,1 bis 1 kN/cm 2 . 

Einzelheiten sowohl zu der ersten Verfahrensstufe 
der Granulierung als zur zweiten Verfahrensstufe der 
Ausbildung der portionierten PreBlinge aus einem Pri- 
maragglomerate im Haufwerk enthaltenden Einsatzma- 
terial werden im nachfolgenden noch beschrieben. 

Die Erfindung betrifft in einer weiteren Ausfuhrungs- 
form die als portionierte PreBlinge ausgebildeten 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel fur Haushalt und 
Gewerbe, insbesondere Textilwaschmittel, auf Basis 
miteinander verpreBter Primaragglomerate von In- 
haltsstoffen solcher Wasch- und/oder Reinigungsmittel. 
Hier ist die erfindungsgemaBe Lehre dadurch gekenn- 
zeichnet, daB diese Formkorper wenigstens iiberwie- 
gend aus einem Haufwerk von kornformigen Granula- 
ten (Primaragglomerate) aufgebaut sind, die iiberwie- 
gend feste und gegebenenfalls beschrankte Mengen 
fliissiger Inhaltsstoffe solcher Wasch- und/oder Reini- 
gungsmittel in inniger Abmischung mit aufgetrockneten 
wasserloslichen, wasseremulgierbaren und/oder was- 
serdispergierbaren Zusatzkomponenten enthalten, die 
in konzentrierter waBriger oder wassermischbarer Fliis- 
sigphase Schmiercharakter besitzen. 

Zu Einzelheiten auch dieser Ausgestaltung der erfin- 
dungsgemaBen Lehre wird auf die nachfolgenden Anga- 
ben verwiesen. 
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Die erste Arbeitsstufe der Granulatherstellung 
(Primaragglomerate) 

Kern auch der erfindungsgemaBen Lehre ist das in 
der alteren Anmeldung P 39 26 2537 (D8813) geschil- 
derte Granulationsverfahren, in dem feinteilige feste 
und gewunschtenfalls anteilsweise auch fliissige Inhalts- 
stoffe der jeweiligen Gesamtrezeptur zum verdichteten 
Granulat in neuartiger Weise aufgearbeitet werden. 
Dieses Verfahren kennzeichnet sich durch die folgenden 
Merkmale: 

Das gegebenenfalls eingemischte fliissige Inhaltsstof- 
fe enthaltende Gemisch der feinstteiligen Feststoffe 
wird unter Zusatz von wasserloslichen, wasseremulgier- 
baren und/oder wasserdispergierbaren Plastifizier- 
und/oder Gleitmitteln, die mit Wasser und/oder wasser- 
loslichen Fliissigphasen aufbereitet sind, zu einer homo- 
genen, formgebend verpreBbaren Masse aufgearbeitet. 
Diese Masse wird uber Lochformen mit Offnungswei- 
ten der vorbestimmten Granulatdimension strangfor- 
mig verpreBt, die austretenden verdichteten Material- 
strange werden auf die vorbestimmte Granulatdimen- 
sion abgelangt und zum kornformigen rieselfahigen 
Granulat aufgetrocknet. Die primar gebildeten noch 
plastischen Granulatteilchen konnen gewunschtenfalls 
formgebend abgerundet werden, fur ihren Einsatz im 
erfindungsgemaBen Verfahren ist das jedoch nicht er- 
forderlich und in einer bevorzugten Ausfiihrungsform 
sogar nicht einmal erwunscht Erforderlichenfalls kon- 
nen die primar gebildeten noch plastischen Granulat- 
teilchen vor, wahrend und/oder nach ihrer Abrundung 
mit weiteren Wirkstoffen beaufschlagt werden. Im Rah- 
men des erfindungsgemaBen Verfahrens kann aber auch 
das zum kornformigen rieselfahigen Granulat aufge- 
trocknete Material mit solchen zusatzlichen Kompo- 
nenten beaufschlagt und/oder abgemischt werden. 
Hierbei ist es moglich, diese zusatzlichen Komponenten 
im wesentlichen gleichmaBig auf die Oberflache des 
kornformigen Granulats aufzutragen und/oder diese 
Zusatzkomponenten ihrerseits in Partikelform — bei- 
spielsweiseebenfalls in Granuiatform — in das ausgebil- 
dete granulatformige Gut einzumischen. 

Das wesentliche Element dieser Verfahrensstufe der 
Granulatherstellung liegt in der gezielten Zubereitung 
und Unwandlung eines feinteilige feste, gewunschten- 
falls auch begrenzte Mengen an flussigen Komponenten 
enthaltenden Wirkstoffgemisches unter bestimmt aus- 
gewahlten Bedingungen und unter Einsatz ausgewahl- 
ter Plastifizier- und/oder Gleitmittel zu einer homoge- 
nen, bei Anwendung hoher Drucke plastifizierbaren und 
koharenten, verpreBbaren Masse. 

Die bevorzugten Plastifizier- und/oder Gleitmittel 
sind dabei pastose bis flieBfahige Zubereitungen auf Ba- 
sis wasserloslicher bzw. wasseremulgierbarer Polymer- 
verbindungen und/oder auf Basis tensidischer Kompo- 
nenten, wobei jeweils entsprechende waBrige und/oder 
wassermischbare Zubereitungen besonders bevorzugt 
sind. 

Die in den hier betroffenen Wasch- und Reinigungs- 
mitteln stets vorliegenden tensidischen Komponenten, 
die im allgemeinen in Form ausgewahlter und dem je- 
weiligen Einsatzzweck angepaBter Tensidkombinatio- 
nen Verwendung finden.sind wichtige Hilfsmittel fiirdie 
Granulation im Sinne der erfindungsgemaBen Lehre. 
Die Erfindung macht sich die Tatsache zunutze, daB 
insbesondere hochkonzentrierte waBrige Abmischun- 
gen solcher Tenside bzw. Tensidgemische ein Zustands- 
bild zeigen, das als pastenformige oder gelartige Zube- 



reitungsform mit Schmiercharakter bezeichnet werden 
kann. Diese gleit- bzw. schmiermittelanige und gieich- 
zeitig plastifizierende Zustandsform waBriger konzen- 
trierter Tensidabmischungen kann wirkungsvoll zur 
5 Herstellung der Massenbeschaffenheit eingesetzt wer- 
den, wie sie unter Einsatz hoher Drucke zur formgeben- 
den Verpressung des als Feststoffgemisch erscheinen* 
den Wirkstoffgemisches in den ersten Verfahrensstufen 
der Homogenisierung und der formgebenden Verpres- 

io sung sowie in der Ausbildung der plastifizierten Granu- 
latrohlinge benotigt wird. Beim Auftrocknen bilden die 
so eingetragenen Tenside bzw. Tensidanteile bindemit- 
telartig wirkende Deck- und Zwischenschichten aus. die 
mitverantwortlich fur den Kornzusammenhalt sind. An- 

15 dererseits beschleunigen und begiinstigen diese Tenside 
dann aber auch wieder in der waflrigen Fliissigphase 
den raschen Kornzerfall unter Auftosung. Emulgierung 
und/oder Dispergierungder kornbildenden Feinstteile. 
Ebenso wie der Einsatz von tensidischen Komponen- 

20 ten ist die Mitverwendung von Polymerverbindungen in 
zahlreichen Wasch- und Reinigungsmitteln selbstver- 
standliches technisches Handeln. Auf dem Gebiet der 
Textilwaschmittel konnen Polymerverbindungen bei- 
spielsweise als Gerustsubstanzen mit der Fahigkeit zur 

25 Bindung von Wasserharte Verwendung finden. Ein Bei- 
spiel hierfur sind die heute in nicht unbetrachtlichem 
AusmaB eingesetzten Polymerverbindungen mit einem 
Gehalt an Carboxylgruppen, die auch in Salzform, z. B. 
als Alkalisalz, vorliegen konnen. Als Beispiele seien die 

30 Natrium- oder Kaliumsalze homopolymerer und/oder 
copolymerer Carbonsaureverbindungen genannt. Ge- 
eignete Homopolymere sind etwa Polyacrylsaure, Poly- 
methacrylsaure und Polymaleinsaure. Geeignete Copo- 
lymere sind beispielsweise solche der Acrylsaure und 

35 Methacrylsaure bzw. Copolymere der genannten unge- 
sattigten Sauren mit Vinylethern, Vinylestern und/oder 
anderen Comonomeren wie Acrylamid, Methacryiamid, 
Ethylen, Propylen oder Styrol. Aber auch fur ganz ande- 
re Einsatzzwecke beispielsweise zur Verbesserung des 

40 Schmutztragevermogens einer waBrigen WaschmitteU 
flotte, werden Polymerverbindungen in Wirkstoffmi- 
schungen der hier betroffenen Art regelmaBig einge- 
setzt. Beispiele hierfur sind die Carboxymethylcellulose 
(CMC) und/oder Methylcellulose (MC). 

45 Insbesondere hochkonzentrierte Zubereitungsfor- 
men solcher in der Regel wasserloslicher, wasseremul- 
gierbarer und/oder wasserdispergierbarer Polymerver- 
bindungen zeichnen sich ebenso wie die zuvor erorter- 
ten tensidischen Zubereitungen durch einen ausgeprag- 

50 ten Schmiercharakter aus, der in den Verfahrensstufen 
der Homogenisierung, der Verdichtung unter Einsatz 
hoher Drucke und der formgebenden Verpressung die 
entscheidende Verarbeitungshilfe gibt. Gleichzeitig 
trocknen dann aber auch diese Polymerkomponenten 

55 bei der abschlieflenden Ausbildung des rieselfahigen 
Gutes zu Polymerfilmen auf, die einerseits den Zusam- 
meninhaltder Kornform fordern, andererseits bei Zuga- 
be in insbesondere waBrige Medien leicht wieder in den 
Zustand der Losung bzw. Emulgierung und/oder Di- 

60 spergierung iibergehen. 

Vergleichbare Zustandsbildner in den unterschiedli- 
chen Stufen des erfindungsgemaBen Verfahrens bzw. 
des Einsatzes der erfindungsgemaB hergestellten Gra- 
nulatkorner zeigen aber nicht nur die iiblicherweise in 

65 Wasch- und/oder Reinigungsmitteln eingesetzten Ten- 
side bzw. Tensidgemische und Polymerverbindungen. 
Die Praxis kennt zahlreiche naturliche und/oder synthe- 
tische Polymertypen, die hier ebenso Verwendung fin- 
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den konnen und ietztlich den Wasch- und/oder Reini- 
gungsprozeO nicht nachteilig beeinflussen. Als Beispiele 
seien hier Gelatine und/oder Starke bzw. ihre Derivate 
als Naturstoffe bzw. halbsynthetisches Material oder 
Polyvinylalkohol als rein synthetisches Polymermaterial 5 
genannt. 

Die als Gleit- und/oder Plastifiziermitte) eingesetzten 
Hilfsstoffe konnen ihrerseits bei Raumtemperatur flieB- 
fahig, gelartig oder pastos sein, ohne daB die Mitver- 
wendung einer zusatzlichen Fliissigphase erforderlich 10 
ist. Beispiele hierfiir sind zahlreiche Typen der in 
Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzten nichtioni- 
schen Tensidverbindungen. Geeignet sind vor alien Din- 
gen aber Plastifizier- und/oder Gleitmittelzubereitun- 
gen, die unter Mitverwendung begrenzter Mengen an 15 
Hitfsflussigkeiten hergestellt worden sind. Als Flus- 
sigphasen kommen Wasser und/oder organische Fliis- 
sigphasen in Betracht, wobei bevorzugt Komponemen 
der zuletzt genannten Art wasserloslich bzw. wasser- 
mischbar sein konnen. Aus Griinden der Verfahrenssi- 20 
cherheit ist es dann zweckmaBig, vergleichsweise hoch- 
siedende organische Fliissigkomponenten anstelle oder 
zusammen mit Wasser einzusetzen. Beispiele hierfiir 
sind hohersiedende, gegebenenfalls polyfunktionelle Al- 
kohole, bei Raumtemperatur oder maBig erhohten 25 
Temperaturen flieBfahige Polyalkoxylate und derglei- 
chen. 

Die als Gleit- und/oder Plastifiziermittel eingesetzten 
Tenside und/oder Polymerverbindungen werden 
zweckmaBigerweise in konzentrierter oder gar hoch- 30 
konzentrierter Form in das Verfahren eingebracht. Da- 
bei werden Verfahrensbedingungen gewahlt, die es er- 
moghchen, die angestrebte Beschaffenheit des zu granu- 
lierenden Gutes — d. h. der im Verformungsschritt pla- 
stischen, gleitend verpreBbaren Masse — schon mit ge- 35 
ringen Mengen dieser Hilfskomponenten einzustellen. 
Geeignet sind insbesondere wenigstens etwa 
30gew.-%ige, vorzugsweise wenigstens etwa 
40gew.-%ige Tensidpasten bzw. -gele, wobei in beson- 
ders wichtigen Ausfuhrungsformen solche Tensidzube- « 
reitungen mit einem Tensidgehalt von wenigstens etwa 
50Gew.-% Verwendung finden. 50- bis 70gew.-%ige 
insbesondere waBrige Tensidgele bzw. Tensidpasten 
schaffen haufig eine besonders geeignete Zustandsform. 
Anionischen Tensidsalzen aus der breiten Palette der 45 
fur Wasch- und Reinigungsmittel hier vorgeschlagenen 
Verbindungen, gegebenenfalls in Abmischung mit nicht- 
ionischen Tensiden, kann dabei besondere Bedeutung 
zukommen. 

Wie im nachfolgenden noch angegeben, wird in der 50 
bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung die Men- 
ge dieses Zusatzstoffes mit Schmiercharakter stark be- 
grenzt. Werden aus Griinden der hinreichenden Durch- 
feuchtung des zu granulierenden Gutes dann doch gro- 
Bere Flussigkeitsmengen benotigt, so ist es im allgemei- 55 
nen zweckmaBig, diese zusatzlichen Fliissigkeitsanteile 
als solche dem zu granulierenden Gut zuzumischen und 
nicht etwa die als Gleitmittel eingesetzten Tensid- bzw. 
Polymerkomponenten starker zu verdunnen. Die Ein- 
fiihrung solcher zusatzlichen Flussigkeitsmengen kann 60 
vor, wahrend oder nach der Einarbeitung der Gleiimit- 
telkomponente erfolgen, bevorzugt kann der Zusatz vor 
der Einarbeitung des als Gleitmittel wirksamen Mi- 
schungsanteils sein. Auf jeden Fall sind im erfindungsge- 
maBen Plastifizier- und Verarbeitungsverfahren ver- 
gleichsweise geringe Mengen an Fliissigphase notig, 
wodurch die abschlieBende Auftrocknung des Granulat- 
kornes erleichtert ist Der Gehalt des jeweiligen Stoff- 
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gemisches an freiem, nicht als Kristallwasser oder in 
vergleichbarer Form gebundenem Wasser liegt in die- 
ser Verarbeitungsstufe vorzugsweise bei maximal etwa 
10 bis 12 Gew.-% und insbesondere im Bereich von et- 
wa 4 bis 8 Gew.-%. Eingeschlossen ist in diesen Betrag 
der Wasseranteil, der uber das Plastifizierhilfsmittel mit 
Schmiercharakter eingetragen wird. 

In der Durchfiihrung dieser Verfahrenssiufe werden 
den zum Granulat aufzuarbeitenden Ausgangsstoffen 
bzw. Stoffgemischen die plastifizierenden Hilfsmittel 
und gegebenenfalls zusatzlich geringe Flussigkeitsantei- 
le in solcher Menge zugesetzt, daB zunachst beim einfa- 
chen Vermischen eine rieselfahige pulverartige Struktur 
erhalten bleibt. Erst bei der intensiven Homogenisie- 
rung des Stoffgemisches unter Einsatz hoher Drucke 
tritt eine Verdichtung des Mehrstoffgemisches auf, die 
unter diesen Bedingungen Ietztlich die formgebend ver- 
preBbare Beschaffenheit sicherstellt. Gleichzeitig wird 
dadurch die Schneidfahigkeit der homogenisierten Mas- 
se ermbglicht. Dabei werden die befeuchtenden oder 
plastifizierenden Gutanteile so beschrankt, daB eine 
Verklebung der primar anfallenden Granulatformlinge 
miteinander vor ihrer Weiterverarbeitung sicher ver- 
hindert werden kann. 

Ein wesentliches Element fur diesen Schritt der erfin- 
dungsgemaBen Lehre liegt in der nachfolgenden Ele- 
mentenkombination: Vergleichsweise beschrankte 
Mengen an Flussigphase(n) kommen zum Einsatz. Das 
Stoffgemisch wird dann aber unter Anwendung hoher 
Drucke so intensiv durchmischt und verknetet, daB das 
zuvor noch trocken erscheinende Stoffgemisch zur ver- 
dichteten plastifizierten und formgebend verpreBbaren 
Masse verwandeit ist. Das auBere Erscheinungsbild die- 
ses Verarbeitungsschrittes ahnelt etwa der mastifizie- 
renden Aufarbeitung von Kautschuk enthaltenden 
Stoffmischungen oder auch der Plastifizierung von 
Kunststoffgranulaten zur formgebend verpreBbaren 
Masse. Ebenso wie dort kann die angestrebte Umwand- 
lung des Eigenschaftsbildes der primar anfallenden trok- 
ken erscheinenden Masse durch eine beschrankte Stei- 
gerung der Massetemperatur unterstutzt werden. Der 
intensive Vermischungsvorgang, beispielsweise durch 
Verkneten, kann aus sich heraus zur gewunschten Tem- 
peratursteigerung fiihren. Dabei kann es zweckmaBig 
oder gar notwendig sein, eine gezielte Temperaturregu- 
lierung von auBen vorzunehmen, um Oberhitzungen 
auszuschlieBen, wenn beispielsweise temperaturemp- 
findliche Komponenten mitverwendet werden. 

Im allgemeinen gilt, daB die zuvor geschilderten hoch- 
konzentrierten Tensidpasten bzw. -gele oder auch die 
erwahnten hochkonzentrierten, insbesondere waflrigen 
Polymerzubereitungen in Mengen nicht liber etwa 
12 Gew.-o/o, vorzugsweise in Mengen von hochstens et- 
wa 10Gew.-% — bezogen jeweils auf die Gesamtmi- 
schung — eingesetzt werden. Deutlich niedrigere Men- 
gen, beispielsweise an Tensidpaste, fiihren bereits zu 
guten Ergebnissen, beispielsweise im Bereich der Her- 
stellung von Textilwaschmitteln. So kann etwa ein Ein- 
satzgemisch aus Turmpulver/Tragerbead mit oder ohne 
Zusatz von Natnumperborat (Monohydrat und/oder 
Tetrahydrat) unter Zusatz von 2 bis 5 Gew.-<Vb Wasser 
und 4 bis 8Gew.-% einer wenigstens etwa 25- bis 
30gew.-%igen, vorzugsweise einer etwa 40- bis 
70gew.-%igen ABS-Paste zu einer Masse geeigneter 
Konsistenz fiir die formgebende Weiterverarbeitung 
aufbereitet werden. 

Das Verarbeitungsverfahren stellt sich im einzelnen 
wie folgt dar: 
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Zunachst wird in an sich bekannter Weise ein Vorge- Das Lange/Durchmesser-Verhaltnis des abgeschla- 
■^S£ C !L£!S£JS^ e iner wichtigerv 



gesteh^Sdlcol^ 
gewonnene Turmpulver, aber auch ganz einfach die je- 
weils gewahlten Mischungsbesiandieile als Reinstoffe in 
feinteiligem Zustand miteinander vermengt werden. Ie 
nach Gutbeschaffenheit wird die bendtigte Menge an 
Fliissigphase und dann das erfindungsgemaB ausge- 
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Durch Schockkiihlung der strangformig aus der 
Lochplatte austretenden Masse, insbesondere durch 
Einblasen von Kaltluft in den Granulier-Messerbereich 
wird das Granulat wenigstens oberflachlich partieil ab- 
gekiihlt, gleichzeitig findet eine partielle Entfernung von 
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wahlte Plastifizier- und Gleitmittel als bevorzugt waBri- io Oberflachenwasser der gebildeten Rohgranulaie statt. 



ge Paste bzw. Get eingemischt. Gewiinschtenfalls kon- 
nen jetzt auch noch weitere Feststoffkomponemen der 
Vormischung zugegeben werden. Die Gesamtmasse 
wird kurz nachgemischt, wobei die jeweiligen Stoffan- 
teile so gewahlt sind, daB ein trocken erscheinendes, 
bevorzugt rieselfahiges Vorgemisch anfallt, das zur Be- 
schickung einer Homogenisieranlage geeignet ist 

Als Homogenisiervorrichtung konnen bevorzugt 
Kneter beliebiger Ausgestaltung, beispielsweise 



Auf diese Weise kann das Verkleben der noch plasiifi- 
zierten Granulatkorner in diesem Verfahrensschritt si- 
cher verhindert werden. 

Die gebildeten Granulatrohlinge konnen als solche 
einem Trocknungsschritt, beispielsweise einem Wirbel- 
schichttrockner, zugefiihrt werden. in den bei maBig an- 
gehobenen Zulufttemperaturen, insbesondere im Be- 
reich von maximal etwa 75 bis 80° C entsprechend mafli- 
ge Produkt-Endtemperaturen von beispielsweise ca. 55 



2-Schnecken-Kneter, gewahlt werden. In der Regel wird 20 bis 60°C eingestellt, dann aber auch nicht iiberschritten 

es zweckmaBig sein, in diesem Schriti der Homogenisie- werden. Nach hinreichender Trocknung erfolgt die Ab- 

rung eine sichere Temperaturkontrolle des zu verarbei- kuhlung des Produkts beispielsweise mit Kaltluft. 

tenden Gutes zu wahren. wobei im Einzelfall die Zusam- Das noch plastische feuchte Rohgranulat kann ge* 

mensetzung des Stoffgemisches fur den jeweilig optima- wunschtenfalls einem weiteren formgebenden Verar- 

len Temperaturbereich mitbestimmend sein kann. Ma- 25 beitungsschritt zugefiihrt werden, bei dem die am Roh- 

Big erhohte Temperaturen von beispielsweise maximal granulat vorliegenden Kanten abgerundet werden, so 

etwa 60 bis 70° C werden in der Regel nicht uberschrit- daB letztlich kugelformige oder wenigstens annahernd 

ten. Bei der Mitverarbeitung von temperatursensitiven kugelformige Granulatkorner erhalten werden konnen. 

Komponenten — beispielsweise Perboratverbindungen Es hat sich allerdings gezeigt, daB fur eine erleichterte 

- kann die Einhaltung niedrigerer Temperaturen (Ma- 30 Auflosung der im nachfolgenden Schritt gebildeten por- 

ximaltemperatur beispielsweise etwa 40 bis 45°C) vor- tionierten Formkorper in Wasser der Verzicht auf eine 

teilhaft sein. Unter der Schereinwirkung der Knetvor- solche intermediare Abrundung hilfreich sein kann. 

nchtung und den sich darin aufbauenden hohen Driik- Durch Einmischung geringer Mengen anTrockenpul- 

ken wird das Vorgemisch verdichtet und schlieBlich pla- ver in das primar anfallende noch plastifizierte und kleb- 

stifiziert und unmittelbar anschlieBend durch Lochdu- 35 rige Rohgranulat laBt sich ein unerwiinschtes Verkleben 



sen zu feinen Strangen verpreBt. Diese Strange werden 
im AusmaB ihrer Ausbildung zu Rohgranulaten der ge- 
wiinschten Teilchendimension zerschnitten bzw. zer- 
teilt. In der speziellen technischen Ausgestaltung sind 
dabei verschiedene Moglichkeiten gegeben. 

In der ersten Ausgestaltung wird das rieselfahige 
Vorgemisch vorzugsweise kontinuierlich einem 
2-Schnecken-K.neter/Extruder zugefiihrt, dessen Ge- 
hause und dessen Extruder-Granulierkopf auf die vor- 
bestimmte Extrudiertemperatur eingestellt sind bzw. 45 
gehalten werden. Unter Schereinwirkung der Extruder- 
schnecken wird das Vorgemisch verdichtet, plastifiziert, 
in Form feiner Strange durch die Lochdusenplatte im 
Extruderkopf extrudiert und schlieBlich die extrudierte 
Masse mittels eines rotierenden Abschlagmessers zu zy- 
lindrischen Pellets zerkleinert. Der Lochdurchmesser in 
der Lochdusenplatte und die Strangschnittlange werden 
dabei auf die gewahlte Granulatdimension abgestimmt. 
In dieser Ausfiihrungsform gelingt die Herstellung von 
Granulaten einer im wesentlichen gleichmaBig vorbe- 
stimmbaren TeilchengroBe, wobei im einzelnen die ab- 
soluten TeilchengroBen dem beabsichtigten Einsatz- 
zweck angepaBt sein konnen. Absolute TeilchengroBen 
konnen beispielsweise im Bereich von einigen Zehntel 
Millimeter bis zu einigen Zentimetern liegen, beispiels- 
weise also im Bereich von etwa 03 mm bis zu 1 bis 2 cm. 
Im atlgemeinen werden allerdings Teilchendurchmesser 
bis hochstens 0.8 cm bevorzugt sein. Wichtige Ausfuh- 
rungsformen der Erfindung sehen hier die Herstellung 



der Granulatk6rner miteinander vor ihrer abschlieBen- 
den Trocknung mit Sicherheit ausschlieBen. Fur Wasch- 
und Reinigungsmittel geeignete Trockenpulver konnen 
pulverformige Wertsioffe oder auch entsprechende 
40 Inertstoffe sein. Ein geeigneter Waschmittelwertstoff ist 
beispielsweise Zeolithpulver in Waschmittelqualitat. 
beispielsweise entsprechendes Zeolith NaA-Pulver. 
Wichtigen Hilfsstoffen, die in dieser Verfahrensstufe 
mitverwendet werden konnen, kommt aber gegebenen- 
falls eine weiterfuhrende Bedeutung fur die spatere 
Wiederauflosung des portionierten PreBlings zu. In Be- 
tracht kommen hier insbesondere feinpulvrige anorga- 
nische oder organische Zusatzstoffe, beispielsweise mit 
der Fahigkeit zu Quellung und/oder Gasbildung in waB- 
50 riger Phase, die als Sprengmittel wirksam sind, und/oder 
kaltlosliche Komponenten, die das rasche Eindringen 
der waBrigen Phase in den portionierten PreBling for- 
dern. Einzelheiten hierzu werden spater noch angege- 
ben. 

55 Das Granulatkorn wird dann in der Regel einem in- 
termediaren Trocknungsschritt, beispielsweise in einem 
Wirbelschichttrockner, zugefiihrt. Hier kann der Gehalt 
an freiem Wasser im Granulatkorn auf sehr niedere 
Gehalte. beispielsweise unterhalb 3 Gew.-%, abgesenkt 
60 werden. Bevorzugte Restgehalte an nicht gebundenem 
Wasser liegen bei Werten bis etwa 1 Gew.-%, vorzugs- 
weise im Bereich von etwa 0,1 bis 0,5 Gew.-%. Das an- 
fallende sehr staubarme Produkt kann zur Entfernung 



^ , - o gennger mitgebildeter Grobanteile klassiert, beispiels- 

yon emheithchem Granulatkorn mit Durchmessern im 6 5 weise abgesiebt werden. Der erfindungsgemaB einzu- 

Millimeterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis stellende Gutkornanteil liegt dabei in aller Regel ober- 

5 mm und insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis halb 90%, vorzugsweise oberhalb 95% des eranulierten 

3 mm vor. Materials. 
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Die Granulierung dieses ersten Verfahrensschrittes 
ist allerdings nicht auf die Verarbeitung des plastifizier- 
ten Rohmaterials uber Extruderschnecken und im Ex- 
truderkopf angeordnete Lochplatten eingeschrankt. 
Auch durch ubliche Pelletpressen und ahnliche Granu- 5 
liereinrichtungen lassen sich erfindungsgemaB plastifi- 
zierte, verdichtete und homogenisierte Stoffgemische 
zu kornfbrmigem Gut granulieren. 

Die Ausbildung der portionierten PreBlinge 10 

Granulatformiges Material der erfindungsgemaB ge- 
schilderten Art kann im nachfolgenden Verfahrens- 
schritt durch formgebendes Verpressen zu den portio- 
nierten PreBlingen im Sinne der Erfindung umgewan- 15 
delt werden. Geeignet sind fur diesen Schritt insbeson- 
dere Primaragglomerat-Haufwerke, in denen wenig- 
stens uberwiegende Anteile des kornformigen Gutes 
durch das erfindungsgemaB beschriebene Granulierver- 
fahren in ihrer Kornstruktur verdicht und gebunden 20 
sind. Es hat sich gezeigt, daB derartige Primaragglome- 
rate betrachtlichen Driicken im formgebenden Portio- 
nierungsschritt ausgesetzt werden konnen. ohne daB ei- 
ne nachhaltige Zerstdrung der Agglomerat-Primar- 
struktur eintrate, die die Schlag- und Bruchfestigkeit der 25 
portionierten PreBlinge in unerwiinschter Weise ab- 
senkt. 

Wie schon zuvor angegeben, liegen die bei der portio- 
nierenden Verpressung eingesetzten Arbeitsdrucke iib- 
licherweise im Bereich von etwa 0,01 bis etwa 3 kN/cm 2 30 
und vorzugsweise im Bereich von etwa 0,1 bis 1—2 kN/ 
cm 2 . Die im jeweiiigen Einzelfall eingesetzten Arbeits- 
drucke konnen durch das im betroffenen Einzeifall zu 
verarbeitende Stoffgemisch mit beeinfluBt werden. Die 
PreBbedingungen sind im jeweiiigen speziellen Fall ubli- 35 
cherweise im Hinblick auf die Einstellung des ge- 
wiinschten Loseprofils bei gleichzeitig ausreichender 
PreBlingsfestigkeit bzw. -harte zu optimieren. Dabei gilt 
in an sich bekannter Weise. daB hohere PreBdriicke in 
Richtung einer Verminderung der Losegeschwindigkeit 40 
wirken. 

Die Verpressung der Agglomerate enthaltenden 
Haufwerke erfolgt ublicherweise bei Raumtemperatur 
oder bestenfalls schwach erhdhten Temperaturen, bei- 
spielsweise im Temperaturbereich bis etwa 50°C Be- 45 
vorzugt wird das Verpressen im Bereich der Raumtem- 
peratur, also im Bereich von etwa 18 bis 30° C vorge- 
nommen. Die Dauer des Verpressungsvorganges wird 
durch den jeweils gewahlten Maschinentyp bestimmt. 
Sie betragt in der Regel weniger als 1 Minute und liegt 50 
ublicherweise im Bereich von wenigen Sekunden oder 
noch deutlich darunter. 

Die bei der formgebenden portionierenden Verpres- 
sung eingestellten Dichten in der PreBmasse werden 
durch die vorgegebenen Dichten des Einsatzmateriats, 55 
die Wahl der gegebenenfalis mitverwendeten nichtgra- 
nulierten Mischungskomponenten und die Bedingungen 
der formgebenden Verpressung bestimmt. Portionierte 
PreBlinge im Sinne der Erfindung zeigen Dichten, die 
wenigstens etwa der Granulatdichte aus der ersten Ver- eo 
fahrensstufe entsprechen, in der Regel allerdings deut- 
lich dariiber liegen. So sind Dichtewerte (in g/cm 3 ) ober- 
halt von 1 und insbesondere oberhalb von 1,1 bis nahezu 
zur theoretischen Dichte des Mehrstoffgemisches cha- 
rakteristische MaBzahlen. Auf dem Gebiet der Hochlei- 65 
stungs-Universalwaschmittel fiir Textilien konnen por- 
tionierte PreBlinge mit Dichten im Bereich von etwa 1,2 
bis 1,5 hergestellt werden, ohne wesentliche Rezeptur- 
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abweichungen gegeniiber handelsiiblichen Produkten 
vornehmen zu miissen. Es werden damit Angebotsfor- 
men zuganglich, die auf dem Markt bis heute unbekannt 
sind. 

Die portionierten PreBlinge werden in vorbestimmter 
Raumform und vorbestimmter GroBe gefertigt. 

Als Raumform kommen praktisch alle sinnvoll hand- 
habbaren Ausgestaltungen in Betracht. beispielsweise 
also die Ausbildung als Tafel.die Stab- bzw. Barrenform. 
Wiirfel, Quader und entsprechende Raumelemente mit 
ebenen Seitenflachen sowie insbesondere zylinderfor- 
mige Ausgestaltungen mit kreisformigem oder ovalem 
Querschnitt. Diese letzte Ausgestaltung erfaBt dabei die 
Darbietungsform von der Tablette bis zu kompakten 
Zylinderstiicken mit einem Verhaltnis von Hbhe zu 
Durchmesser oberhalb 1. 

Die portionierten PreBlinge konnen dabei jeweils als 
voneinander getrennte Einzelelemente ausgebildet sein. 
die der vorbestimmten Dosiermenge der Wasch* und/ 
oder Reinigungsmittel entspricht. Ebenso ist es aber 
moglich, Raumkorper im erfindungsgemaBen Sinne als 
PreBlinge auszubilden, die eine Mehrzahl solcher Mas- 
seneinheiten in einem Raumkorper verbinden, wobei 
insbesondere durch vorgegebene Soll-Bruchstellen die 
leichte Abtrennbarkeit portionierter kleinerer Einhei- 
ten vorgesehen ist. Fiir den Einsatz von Textilwaschmit- ' 
teln in Maschinen des in Europa iiblichen Typs mit hori- 
zontal angeordneter Mechanik kann die Ausbildung der 
portionierten PreBlinge als Tabletten, in Zylinder- oder 
Quaderform zweckmaBig sein, wobei ein Durchmesser/ 
Hohe-Verhaltnis im Bereich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 
bevorzugt ist. Handelsubliche Hydraulikpressen, Exzen- 
terpressen oder Rundlauferpressen sind geeignete Vor- 
richtungen insbesondere zur Herstellung derart ausge- 
formter PreBlinge. 

Die im jeweiiigen Einzelfall zu verpressenden Massen 
bestimmen sich aus der Rezeptur der Inhaltsstoffe des* 
jeweiiigen Wasch- bzw. Reinigungsmittels.der Vertrag- 
lichkeit der Einzelkomponenten dieser Inhaltsstoffe" 
miteinander unter den Bedingungen der Granulierung 
und im fertigen Raumkorper sowie den Anforderungen 
an die sichere und hinreichende rasche Wiederauflds- 
barkeit der portionierten PreBlinge in waBriger Fliis- 
sigphase unter den beim Einsatz vorgegebenen Tempe- 
raturbedingungen. 

Wie bereits angegeben gilt grundsatzlich, daB ein sub- 
stantieller Anteil und dabei insbesondere der wenig- 
stens uberwiegende Anteil des verpreBten Gutes zuvor 
uber ein Granulationsverfahren im Sinne des ersten 
Verfahrensschrittes der erfindungsgemaBen Lehre auf- 
gearbeitet worden ist. ZweckmaBigerweise sind mehr 
als 60Gew.-% und insbesondere mehr als 70Gew.-% 
des Gesamtstoffgemisches auf diesem Wege gewonne- 
ne Primaragglomerate mil hochverdichteter fester 
Kornstruktur. Dabei konnen Agglomerate einheitlicher 
Kornzusammensetzung oder auch beliebige Mischun- 
gen unterschiedlicher Primaragglomerate zum Einsatz 
kommen. Hterbei gelingt die optimale Anpassung des 
portionierten Fertigprodukts an die vorgegebene Re- 
zeptur des jeweiiigen Wasch- und/oder Reinigungsmit- 
tels. 

In einer wichtigen Ausfuhrungsform werden Primar- 
granulatgemische eingesetzt, deren Kornzusammenset- 
zung sich insbesondere durch unterschiedliche Tensid- 
gehalte auszeichnen. So kann es zweckmaBig sein, 
Korngemische einzusetzen, die Niotensid-haltige Gra- 
nulate in Abmischung mit Granulatkornern vorsehen, 
die wenigstens weitgehend frei sind von Niotensiden 
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und beispielsweise im wesentlichen Aniontenside als 
Plasiifiziej jcpm p,onente,enthalten. PreBlinge dieser Art 

gleichsprodvikte, deren Niotensidgehalt auf das gesamte 
kornformige Gut verteilt ist. 5 

Es konnen dabei im erfindungsgemaBen Sinne granu- 
lierte Primaragglomerate auch in Abmischung mit — 
ublicherweise untergeordneten Mengen — anders her- 
gestellter Agglomerate und/oder feinteiliger Mi- . 
schungskomponenten zur Verarbeitung kommen. Die io 
erfindungsgemaBe Technologie zeichnet sich dement- 
sprechend durch erhohte Flexibility bei der Herstel- 
lung fester, lagersiabiler Wasch- und/oder Reinigungs- 
mittel fur Haushalt und Gewerbe aus, wobei dieser 
Sachverhalt an dem nachfolgenden Beispiel verdeutlicht is 
wird: 

Die erfindungsgemaB in der Granulierstufe vorgese- 
hene Verdichtung der zunachst noch pulverformig vor- 
liegenden Wirkstoffmischung zur plastifizierten und 
formgebend verpreBbaren Masse unter Anwendung ho- 20 
her Drucke fuhrt nicht etwa nur zu den angestrebten 
erhdhten Schuttgewichten, gleichzeitig wird auch der 
folgende Effekt verwirklicht: Im Granulatkorn liegt das 
Wirkstoffgemisch in dichter Packung unzuganglich fur 
eine unerwunschte Interaktion mit gegebenenfalls ein- 25 
gesetzten weiteren Bestandteilen des Gesamtmittels. Es 
eroffnet sich damit die Mdglichkeit, jeweils ausgewahlte 
und insbesondere miteinander vertragliche Mischungs- 
komponenten in die verdichtete Granulatform zu iiber- 
fiihren und diese dann mit anderen Bestandteilen des 30 
Gesamtproduktes vor der Ausbildung des portionierten 
PreBlings zu vereinigen, ohne daB unerwunschte Reak- 
tionen bet Lagerung und Vertrieb der PreBlinge ernst- 
haft zu befurchten waren. Auf diese Weise gelingt die 
iagerstabile Vereinigung potentiell reaktiver oder zu- 35 
mindest nur begrenzt vertraglicher Komponenten. Ein 
Beispiel hierftir sind ubliche Textilwaschmittel, die in 
der neuen Aufbereitungsform wenigstens 2 Granulatty- 
pen in Mischung zueinander einsetzen. In der ersten 
Granulattype wird die Bleichmittelkomponeme, bei- 40 
spielsweise kristallwasserhaltiges Perborat und Natri- 
umcarbonat unter Mitverwendung eines Anteils der 
Plastifizier- und/oder Gleitmittel (insbesondere eines 
Tensidanteils) pelletiert, in einem getrennten zweiten 
Granulatkorn wird der Bleichaktivator und der als 45 
Waschmittelbuilder eingesetzte Zeolith NaA in Wasch- 
mittelqualitat mit dem Rest der Waschmittelbestandtei- 
le verpreBt. Die Lagerstabititat des Mischproduktes 
substantiell beeinflussende Interaktionen zwischen Per- 
borat, Bleichaktivator und Zeolith — wie sie in pulver- 50 
fbrmigen Aufbereitungen zu berucksichtigen sind — 
sind auf diese Weise zuruckgedrangt, Es leuchtet ein, 
daB die Lehre der Erfindung von Granulatsystemen aus 
unterschiedlich zusammengesetzten Rezepturen in na- 
hezu beliebiger Kombination Gebrauch machen kann. 55 

Die Erfindung sieht insbesondere aber auch in der 
formgebenden Verpressung zum portionierten Endpro- 
dukt die Mitverwendung von festen feinteiligen und/ 
oder fliissigen Hilfsstoffen in Abmischung mit den vor- 
gebildeten Granulatkdrnern vor. Hierbei kdnnen diese 60 
nichtgranulierten Mischungskomponenten Wenstoffe 
im Sinne der jeweiligen Rezeptur des betroffenen 
Wasch- und Reinigungsmittels sein, sie kdnnen aber 
auch lediglich Hilfsstoffe zur Einstellung eines ganz be- 
stimmten Leistungsprofils ohne Eigenwirkung im « 
Wasch- bzw. Reinigungsmittelgemisch sein. Mdglich ist 
schlieBlich auch noch der Fall, daB die hier betroffenen 
nichtgranulierten Mischungskomponenten sowohl der 



einen als auch der anderen Kategorie zuzuordnen sind, 
Lediglich. beispielhaft wer^erudiese .Sachverhalte mtl 

Fachmann kann in diem ihn jeweils betreffenSen Einzef 
fall leicht entscheiden, in welcher Form Modifikationen 
in vergleichbarem Sinne zu bewerkstelligen sind. 

Analog zur konvemionellen Waschmittelaufberei- 
tung konnen dementsprechend etwa empfindliche Re- 
zepturbestandteile wie Bleichmittel, Aktivatoren fur 
Bleichmittel. Enzyme, Emschaumer, insbesondere Sili- 
konentschaumer, Parfiim und dergleichen den Prima- 
ragglomeraten vor der abschlieBenden formgebenden 
und portionierenden Verpressung zugesetzt werden. In 
der Regel wird es sich hier um temperaturempfindliche 
Hilfsstoffe handeln, die nach iiblicher Praxis haufig auch 
in nur beschrankter Menge — meist nicht mehr als 
10Gew.-% und vorzugsweise nicht mehr als jeweils 
5Gew.-% (bezogen auf Gesamtgemisch) - zum Ein- 
satz kommen. Bei Komponenten der bisher geschilder- 
ten Art handelt es sich um typische Werkstoffe fur den 
Zweck der Reinigung bzw. der Textilwasche. 

Wichtige Zusatzmittel fur die endgiiltige Formulie- 
rung konnen aber auch Tablettierhilfsstoffe ohne Eigen- 
wirkung im Wasch- bzw. ReinigungsprozeB sein. In Be- 
tracht kommen hier insbesondere Zusatzstoffe, die als 
Losungs- bzw. Zerfallhilfen der portionierten PreBlinge 
bei Zutritt von waBriger Fliissigphase dienen. Lediglich 
beispielhaft seien hier zwei Klassen dargestellt, die als 
Sprengmittel und/oder als kaltlosliche Mischungskom- 
ponenten bezeichnet seien. 

Den Zerfall der portionierten PreBlinge fordernde 
Sprengmittel kdnnen quellfahige Komponenten anor- 
ganischer und/oder organischer Natur sein. Typische 
Sprengmittel auf anorganischer Basis sind beispielswei- 
se feinteilige quellfahige Schichtsilikate von der Art der 
Bentoniie. Organische Sprengmittel konnen Naturstof- 
fe bzw. Naturstoffderivate auf Starke- und/oder Cellu- 
losebasis, Alginate und dergleichen sein. Typische Bei- 
spiele, die in beschrankten Mengen hier mitverwendet 
werden kdnnen, sind etwa Natriumaiignat, vernetzte 
Kartoffelstarke, Methylcellulose und/oder Hydroxypro- 
pylcellulose und vor alien Dingen mikrokristallines Zel- 
lulosepulver. Sprengmittel der geschilderten Art wer- 
den ublicherweise maximal in Mengen zwischen 5 und 
10Gew.-% eingesetzt. Besondere Bedeutung kdnnen 
auch rein synthetische Sprengmittel haben, wie sie bei- 
spielsweise in Form der Alkalisalze von Polyacrylaten 
bzw. Polymethacrylaten vergleichsweise niederen Mo- 
lekulargewichts bekannt sind. Polymerkomponenten 
dieser Art mit durchschnittlichen Molgewichten von et- 
wa 1000 bis 5000 und insbesondere im Bereich von etwa 
1000 bis 3000 zeichnen sich durch starke Dispergierwir- 
kung schon bei sehr geringem Einsatz aus, so daB hier 
schon Zusatzmengen unter 1 Gew.-% zu einer substan- 
tiellen Beschleunigung des Primarzerfalls der portio- 
nierten PreBlinge fuhren konnen. 

Typische Beispiele fur kaltlosliche Mischungskompo- 
nenten sind leichtldsliche anorganische und/oder orga- 
nische Salze. Als Beispiele seien genannt Alkalipercar- 
bonate, Alkaliacetate, aber auch leicht wasserlosliche 
Verbindungen von der Art des Harnstoffs. Natriumace- 
tat ist eine an sich bekannte Tablettterhilfe, die auch im 
Rahmen der Erfindung sowohl bei der Herstellung des 
Feststoffkorpers wie bei dessen bestimmungsgemaBer 
Auflosung bei Wasserzutritt Hilfen gibt. Percarbonate 
zeigen ebenso wie eine Reihe der zuvor unter den 
Sprengmitteln aufgezahlten quellfahigen feinteiligen 
Zusatzstoffe sowohl eine erwunschte Eigenwirkung im 
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Sinne der Wasch- und Reinigungsmittel als auch die 
zusatzliche Wirkung als Tablettierhilfsmittel auf. 

Werden im Rahmen der Erfindung ubliche Wasch- 
und/oder Reinigungsmittelgemische auf Basis von Ten- 
siden bzw. Tensidgemischen erstellt, die die Mitverwen- 5 
dung nicht unerheblicher Mengen von niotensidischen 
Komponenten erfordern, dann kann die Mitverwen* 
dung einer besonderen Art von Hilfsmitteln erforderlich 
sein. Hierbei handelt es sich um sogenanme Phlegmati- 
sierungsmittel zur Zuriickdrangung einer unerwiinscht 10 
raschen Niotensidquellung bei WasserzutritL Nicht un- 
betrachtliche Niotensidmengen enthaltende Wirkstoff- 
gemische der hier betroffenen Art konnen bei Wasser- 
zutritt den unerwiinschten Effekt der Ausbildung eines 
dichten waBrig/Niotensidischen Geles in der AuBenhul- 15 
le zeigen. Die Beschaffenheit dieser Gelhulle behindert 
den weiteren Wasserdurchtritt und damit den raschen 
Zerfall des Formkorpers. Eine wirkungsvolle Abhilfe 
gegen diese vorzeitige Niotensidquellung wird insbe- 
sondere durch bei Raumtemperatur oder wenigstens 20 
schwach erhbhten Temperatur flieBfahige Phlegmati- 
sierungsmittel bewirkt. Beispiele hierfur sind etwa Pa- 
raffindle, Esterole, bei Raumtemperatur flieBfahige hd- 
here Alkohole und/oder deren Ether bzw. deren bei 
maBig erhdhten Temperaturen schmelzende Homolo- 25 
gen. In einer Ausfuhrungsform der Erfindung kann es 
zweckmaBig sein, Kombinationen solcher Phlegmatisie- 
rungsmittel zusammen mit Sprengmittein und/oder 
kaltloslichen Hilfsstoffen einzusetzen. 

30 

Weitere allgemeine Angaben zur erfindungsgemiiBen 
Lehre 

Die erfindungsgemaBe Lehre ermoglicht den bereits 
in der alteren Anmeldung P 39 26 253.7 (D 8813) geschil- 35 
derten Weg zu Waschmittelkonzentraten mit deutlich 
erhdhtem Tensidgehalt. Wahrend fur heute ubliche pul- 
verformige rieselfahige Haushaltswaschmittel der Ten- 
sidgesamtgehalt (Aniontensidkomponenten einschlieB- 
hch Niotenside) bei etwa 12 bis maximal 15Gew.-%, 40 
bezogen auf das gesamte Waschmittei, liegt, ist es erfin- 
dungsgemaB moglich, Textilwaschmittelkonzentrate 
mit Tensidgehalten bis etwa 35 bis 40 Gew.-% und vor- 
zugsweise im Bereich von etwa 15 bis 25 Gew.-% herzu- 
stellen. ohne daB irreversible Verklebung und/oder Pro- 45 
dukterweichungen zu befiirchten waren, wie sie in den 
marktgangigen pulverformigen Abmischungen bei ei- 
ner solchen Anhebung des Tensidgehaltes auftritt. 

Eine weitere Moglichkeit der bereits in der alteren 
Anmeldung geschilderten Lehre kann auch im Rahmen 50 
der vorliegenden Weiterentwicklung eingesetzt werden. 
Es handelt sich hierbei um die Moglichkeit der wenig- 
stens partiellen Trocknung des Primargranulates iiber 
die Bindung des im Rahmen des Granuiierungsschrittes 
eingebrachten Wassers durch mitverwendete wasser- 55 
bindende Komponenten, insbesondere durch Mitver- 
wendung von Salzen, die durch Krisiallwasserbindung 
zu einer inneren Trocknung des Stoffgemisches fiihren. 

Die zuvor beschriebenen Hilfsstoffe zur Regulierung 
des Zerfalls der portionierten PreBlinge (Sprengmittel &o 
und/oder kaltldsliche Mischungskomponenten) konnen 
auch schon in das Granulatkorn — oder bei Granulatge- 
mischen wenigstens anteilig in das Granulatkorn — ein- 
gebaut werden. Die Hilfsstoffe fordern in dieser Ausge- 
stattung dann ihrerseits den raschen Zerfall des hoch- 65 
verdichteten einzelnen Granulatkorns. Als Beispiel sei 
wiederum auf die Polyacrylate vergleichsweise niederen 
Molekulargewichts in den genannten stark einge- 



schrankten Mengen verwiesen. 

Die im Zusammenhang mit der Niotensidphlegmati- 
sierung beschriebenen Hilfsmittel konnen insbesondere 
auch als AuBenhulle auf den portionierten PreBkorper 
aufgebracht werden, unter anderem wird hierdurch die 
Resistenz des portionierten PreBlings gegen den EinfluB 
von Luftfeuchtigkeit erhdht. Wichtig kann das in sol- 
chen speziellen Fallen sein, in denen aufgrund der ge- 
wahlten Grundzusammensetzung die PreBlinge doch 
noch eine unerwunschte Sensibilitat gegen Luftfeuch- 
tigkeit, insbesondere bei langerem Lagern zeigen. 

Es folgen allgemeine Angaben zur Zusammensetzung 
geeigneter Wirkstoffgemische, wobei hier insbesondere 
heute ubliche Komponenten von Textilwaschmitteln zu- 
sammenfassend dargestellt sind. Insbesondere ist in die- 
sem Zusammenhang aber auch auf die umfangreiche 
Fachliteratur zu verweisen, wie sie sich im einzelnen aus 
der einschlagigen Patentliteratur und Fachbiichern zu 
Wasch- und Reinigungsmitteln ergibt. 

Als anionische Tenside sind z. B. Seifen aus natiirli- 
chen oder synthetischen, vorzugsweise gesattigten Fett- 
sauren brauchbar. Geeignet sind insbesondere aus na- 
turlichen Fettsauren, z. B. Kokos-, Palmkern- oder 
Talgfettsauren abgeleitete Seifengemische. Bevorzugt 
sind solche, die zu 50 bis 100% aus gesattigten 
C12— Os-Fettsaureseifen und zu 0 bis 50% aus Olsaure- 
seife zusammengesetzt sind. 

Weiterhin geeignete synthetische anionische Tenside 
sind solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate. 

Als Tenside vom Sulfonattyp kommen Alkylbenzoi- 
sulfonate (C9— Ci5-Alkyl), Olefinsulfonate, d. h. Gemi- 
sche aus Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie 
Disutfonaten, wie man sie beispielsweise aus 
C12— Cifl-Monoolefinen mit end- oder innenstandiger 
Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigen 
Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder sau- 
re Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Be- 
tracht Geeignet sind auch Dialkansulfonate, die aus 
C12— Cis-Alkanen durch Sulfochiorierung oder Sulfoxi- 
dation und anschlieBende Hydrolyse bzw. Neutralisa- 
tion bzw. durch Bisulfitaddition an Olefine erhaltlich 
sind. sowie insbesondere die Ester von Alpha-Sulfofett 
sauren (Estersutfonate), z. B. die Alpha-sulfonierten Me- 
thylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- und 
Talgfettsauren. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefel- 
sauremonoester aus primaren Alkoholen naturlichen 
und synthetischen Ursprungs, d. h. aus Fettalkoholen, 
z. B. Kokosfettalkoholen, Talgfettalkoholen, Oleylalko- 
hol, Lauryl-, Myristyl-, Palmityl- oder Stearylalkohol, 
oder den C10— C2o-Oxoalkoholen, und diejenigen se- 
kundarer Alkohole dieser Kettenlange. Auch die 
Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylen- 
oxid ethoxylierten Alkohole wie 2- Methyl- verzweigte 
C9— Cm -Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylen- 
oxid sind geeignet. Ferner eignen sich sulfatierte Fett- 
sauremonoglyceride. 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natri- 
um-, Kalium- und Ammoniumsalze sowie als losliche 
Salze organischer Basen wie Mono-, Di- oder Trietha- 
nolamin vorliegen. Der Gehalt erfindungsgemaBer 
Waschmittei an anionischen Tensiden bzw. an anioni- 
schen Tensidgemischen betragt vorzugsweise 5 bis 40. 
insbesondere 8 bis 30 Gew.-%. 

Als nichtionische Tenside sind Anlagerungsprodukte 
von 1 bis 40, vorzugsweise 2 bis 20 Mol Ethylenoxid an 
1 Mol einer aliphatischen Verbindung mit im wesentli- 
chen 10 bis 20 Kohlenstoffatomen aus der Gruppe der 
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Alkohoie, Carbonsauren. Fettamine, Carbonsaureamide 




nixod an primare Akohole, wie z. B. an Kokos- oder 
Talgfettalkohole, an Oleylalkohol, an Oxoalkohole oder 5 
an sekundare Alkohoie mit 8 bis 18, vorzugsweise 12 bis 
18C-Atomen. 

Neben den wasserloslichen Nonionics sind aber auch 
nicht bzw. nicht vollstandig wasserlosliche Polyglykolet- 
her mit 2 bis 7 Ethylengkykoletherresten im Molekiil 10 
von Interesse, insbesondere wenn sie zusammen was- 
serloslichen, nichtionischen oder anionischen Tensiden 
eingesetzt werden. 

AuBerdem konnen als nichtionische Tenside auch Al- 
kylglykoside der allgemeinen Formel R— O— (G)* ein- 15 
gesetzt werden, in der R einen primaren geradkettigen 
oder in 2-Stellung methylverzweigten aliphatischen 
Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen 
bedeutet, G ein Symbol ist, das fur eine Glykoseeinheit 
mit 5 oder 6 C-Atomen stent, und der Oligomerisie- 20 
rungsgrad x zwischen 1 und 10 liegt. 

Als organische und anorganische Geriistsubstanzen 
eignen sich schwach sauer, neutral oder alkalisch reagie- 
rende losliche und/oder unldsliche Komponenten, die 
Calciumionen auszufatlen oder komplex zu binden ver- 25 
mogen. Geeignete und insbesondere okologisch unbe- 
denkliche Buildersubstanzen, wie feinkristalline, synthe- 
tische wasserhaltige Zeolithe vom Typ NaA, die ein Cal- 
ciumbindevermogen im Bereich von 100 bis 200 mg 
CaO/g (gemaB den Angaben in DE 24 1 2 837) aufwei- 30 
sen, finden eine bevorzugte Verwendung. Ihre Teilchen- 
groBe liegt ublicherweise im Bereich von 1 bis 10 um 
Ihr Gehalt betragt im allgemeinen 0 bis 40, vorzugswei- 
se 10 bis 30 Gew.-%, bezogen auf wasserfreie Substanz. 

Als weitere Builderbestandteile, die insbesondere zu- 35 
sammen mit den Zeolithen eingesetzt werden konnen. 
kommen (co-)polymere Polycarboxylate in Betracht, 
wie Polyacrylate, Polymethacrylate und insbesondere 
Copolymere der Acrylsaure mit Maleinsaure, vorzugs- 
weise solche aus 50% bis 10% Maleinsaure. Das Mole- 40 
kulargewicht der Homopolymeren liegt im allgemeinen 
zwischen 1000 und 100 000. das der Copolymeren zwi- 
schen 2000 und 200 000, vorzugsweise 50 000 bis 
120 000, bezogen auf freie Saure. Ein besonders bevor- 
zugtes Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer weist ein 45 
Molekulargewicht von 50 000 bis 100 000 auf. Geeigne- 
te, wenn auch weniger bevorzugte Verbindungen dieser 
Klasse sind Copolymere der Acrylsaure oder Metha- 
crylsaure mit Vinylethern, wie Vinylmethylether, in de- 
nen der Anteil der Saure mindestens 50% betragt. 50 
Brauchbar sind ferner Polyacetalcarbonsauren, wie sie 
beispielsweise in den US-Patentschriften 41 44 226 und 
41 46 495 beschrieben sind, sowie polymere Saure, die 
durch Polymerisation von Acrolein und anschlieBende 
Disproportionierung mittels Alkalien erhalten werden 55 
und aus Acrylsaureeinheiten und Vinylalkoholeinheiten 
bzw. Acroleineinheiten aufgebaut sind. 

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind bei- 
spielsweise die bevorzugt in Form ihrer Natriumsalze 
eingesetzten Polycarbonsaure, wie Citronensaure und eo 
Nitrilotriacetat (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus 
okologischen Griinden nicht zu beanstanden ist. 

In Fallen, in denen ein Phosphatgehalt toleriert wird, 
konnen auch Phosphate mitverwendet werden, insbe- 
sondere Pentanatriumtriphosphat, gegebenenfalls auch 65 
Pyrophosphate sowie Orthophosphate, die in erster Li- 
nie als Fallungsmittel fur Kalksalze wirken. Der Gehalt 
an Phosphaten, bezogen auf Pentanatriumtriphosphat, 



liegt unter 30Gew.-%. Es werden jedoch bevorzugt 
Mittel ohne Rhosphatgehalteingesetzt. 

ze sind die — auch als "Waschajkalien" bezelchneten — 
Bicarbonate, Carbonate, Borate oder Silikate der Alka- 
lien; von den Alkalisilikaten sind vor allem die Natrium- 
silikate mit einem Verhaltnis Na 2 0 : SiO: wie 1 : 1 bis 
1 : 3,5 brauchbar. 

Zu den sonstigen Waschmittelbestandteilen zahlen 
Vergrauungsinhibitoren (Schmutztrager), Schauminhi- 
bitoren, Bleichmittel und Bleichaktivatoren. optische 
Aufheller, Enzyme, textilweichmachende Stoffe, Farb- 
und Duftstoffe sowie Neutralsalze. 

Vergrauungsinhibitoren haben die Aufgabe. den von 
der Faser abgeldsten Schmutz in der Flotte suspendiert 
zu halten und so das Vergrauen zu verhindern. Hierzu 
sind wasserlosliche Kolloide meist organischer Natur 
geeignet, wie beispielsweise die wasserloslichen Salze 
polymerer Carbonsauren, Leim, Gelatine, Salze von Et- 
hercarbonsauren oder Ethersulfonsauren der Starke 
oder der Cellulose oder Salze von sauren Schwefelsau- 
reestern der Cellulose oder der Starke. Auch wasserlos- 
liche, saure Gruppen enthaltende Polyamide sind fur 
diesen Zweck geeignet. Weiterhin lassen sich losliche 
Starkepraparate und andere als die oben genannten 
Starkeprodukte verwenden, z. B. abgebaute Starke. Al- 
dehydstarken usw. Auch Polyvinylpyrrolidon ist brauch- 
bar. CarboxymethylcelMose (Na-Salz), Methylcellulose, 
Methylhydroxyethylcellulose und deren Gemische wer- 
den bevorzugt eingesetzt. 

Das Schaumvermogen der Tenside laBt sich durch 
Kombination geeigneter Tensidtypen steigern oder ver- 
ringern; eine Verringerung laBt sich ebenfalls durch Zu- 
satze nichttensidartiger organischer Substanzen errei- 
chen. Ein verringertes Schaumvermogen. das beim Ar- 
beiten in Maschinen erwunscht ist, erreicht man vielfach 
durch Kombination verschiedener Tensidtypen, z. B. 
von Sulfaten und/oder Sulfonaten mit Nonionics und/ 
oder mit Seifen. Bei Seifen steigt die schaumdampfende 
Wirkung mit dem Sattigungsgrad und der C-Zahl des 
Fettsaurerestes an. Als schauminhibierende Seifen eig- 
nen sich daher solche Seifen naturlicher und syntheti- 
scher Herkunft, die einen hohen Anteil an 
Ci8— C24-Fettsauren aufweisen. Geeignete nichttensid- 
artige Schauminhibitoren sind Organopolysiloxane und 
deren Gemische mit mikrofeiner, gegebenenfalls sila- 
nierter Kieselsaure, Paraffine, Wachse, Mikrokristallin- 
wachse und deren Gemische mit silanierter Kieselsaure. 
Auch von Ci 2 — Cw-Alkylaminen und C 3 — Q-Dicarbon- 
sauren abgeleitete Bisacylamide sind brauchbar. Mit 
Vorteil werden auch Gemische verschiedener Schaum- 
inhibitoren verwendet, z. B. solche aus Silikonen und 
Paraffinen oder Wachsen. Vorzugsweise sind die 
Schauminhibitoren an eine granulare, in Wasser losliche 
bzw. dispergierbare Tragersubstanz gebunden. 

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H 2 0 2 
liefernden Verbindungen haben das Natriumperborat- 
tetrahydrat (NaB0 2 - H 2 0 2 • 3 H 2 0) und das Natrium- 
perborat-monohydrat (NaB0 2 • H2O2) besondere Be- 
deutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind bei- 
spielsweise Peroxycarbonat (Na 2 C0 3 ■ 1^ H 2 0 2 ), Pe- 
roxypyrophosphate, Cttratperhydrate sowie H 2 0 2 lie- 
fernde persaure Salze oder Persauren, wie Perbenzoate. 
Peroxaphthalate, Diperazelainsaure oder Diperdodec- 
andisaure. 

Um beim Waschen bei Temperaturen von 60° C und 
darunter eine verbesserte Bleichwirkung zu erreichen. 
konnen Bleichaktivatoren in die Praparate eingearbei- 
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tei werden. Beispiele hierfur sind mil H2O2 organische 
Persauren bildende N-Acryl- bzw. O-Acryl-Verbindun- 
gen, vorzugsweise N,N'-tetraacylierte Diamine, wie 
N,N,N',N'-Tetraacetylethylendiamin, ferner Carbonsau- 
reanhydride und Ester von Polyolen wie Glucosepen* 
taacetat. 

Die Waschmitte! konnen als optische Aufheller Deri- 
vate der Diaminostilbendisulfonsaure bzw. deren Aika- 
limetallsalze enihalten. Geeignet sind z. B. Salze der 
4,4'-Bis(2-anilino-4-morphoiino-13.5-triazin-6-yl-arni- 
no)-stilben-2,2'disulfonsaure oder gleichartig aufgebau- 
te Verbindungen, die anstelle der Morphoiinogruppe 
eine Diethanolaminogruppe, eine Methylaminogruppe, 
eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylamino- 
gruppe tragen. Weiterhin konnen Aufheller vom Typ 
des substituierten 4,4'-Distyryl-diphenyls anwesend 
sein; z. B. die Verbindung 4,4'-Bis-(4-chlor-3-sulfosty- 
rol)-diphenyl. Auch Gemische der vorgenannten Auf- 
heller konnen verwendet werden. 

Als Enzyme kommen solche aus der KJasse der Pro- 
teasen, Lipasen und Amylasen bzw. deren Gemische in 
Frage. Besonders geeignet sind aus Baktertenstammen 
oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus licheniformis 
und Streptomyces griseus, gewonnene enzymatische 
Wirkstoffe. Die Enzyme konnen an Tragerstoffen ad- 
sorbiert und/oder in Hiillsubstanzen eingebettet sein, 
urn sie gegen vorzeitige Zersetzung zu schiitzen. 

Als Stabilisatoren insbesondere fur Perverbindungen 
und Enzyme kommen die Salze von Polyphosphonsau- 
ren, wie l-Hydroxyethan-l,l-diphosphonsaure (HEDP) 
und Aminotrimethylenphosphonsaure (ATP) oder Diet- 
hylentriamin-pentamethylenphosphonsaure {DTPMP 
bzw. DETPMP), in Betracht. 

Beispiele 

Beispiele 1 bis 3. 

Fur die Herstellung der in Tablettenform portionier- 
ten PreBlinge gemaBden nachfolgenden Beispielen 1 bis 
3 wird zunachst unter den erfindungsgemaBen Verfah- 
rensbedingungen der Granulationsstufe ein hoch ver- 
dichtetes und getrocknetes Granulatkorn der folgenden 
Summenzusammensetzung erzeugt: 

Zeolith NaA ca. 37 Gew.-%, 
Alkylbenzolsu)fonat(ABS)ca. 15 Gew.-%, 
Nairiumseife auf Basis Talgfettsaure ca. 2 Gew.-%, 
Soda ca. 14 Gew.-%, 
Wasserglas 4 bis 5 Gew.-%, 

Acrylsaure-copolymeres (Sokalan CPS®) 5 bis 

6 Gew.-%, 

nichtionisches Tensid auf Basis ethoxylierter Cu-ia-Fet- 
talkohole (Dehydol LST 80/20) 5 bis 6 Gew.-%, 
Talgalkohol + 5 EO 1 bis 2 Gew.-%, 
Restwasser in gebundener Form 13 bis 14 Gew.-%, 
zusatzlich geringer Gehalt an Kleinkomponenten wie 
optische Aufheller, Phosphonat und Salzreste. 

Im einzelnen wird zur Herstellung dieses hoch ver- 
dichteten Granulatkorns ein weitgehend Niotensid-frei- 
es trockenes Turmpulver und ein hoch Niotensid-halti- 
ges Tragerbeadvorgemisch mit einer untergeordneten 
Menge einer waflrigen 60gew.-%igen ABS-Paste an- 
teilsmaDig wie folgt vermischt: 

Turmpulver 63,2 Gew.-%, 
Tragerbeadvorgemisch 29,5 Gew.-%, 
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ABS-Paste 60°/oig 7,3 Gew.-%. 

In einem Chargenmischer, ausgeriistet mit einem 
Messerkopf-Zerkleinerer, wird das Turmpulver/Trager- 
5 bead-Gemisch aus der Produktion vorgelegt und bei 
laufendem Mischer und Messerkopf-Zerhacker mitein- 
ander vermischt. AnschlieBend wird die waBrige ABS- 
Paste zugepumpt und nachgemischt. Das resultierende 
Vorgemisch ist rieselfahig und kann zur Beschickung 

10 der Granulationsanlage eingesetzt werden. 

Hierzu wird das so hergestellte Gemisch einer Pellet- 
presse zugefiihrt, deren Matrize mit Bohrungen eines 
Durchmessers von 1,5 mm versehen ist. Die aus der Ma- 
trize austretenden Pelletstrange werden auf eine Lange 

15 von ca. 1,5 mm abgeschnitten. Das anfallende hoch ver- 
dichtete Rohgranulat wird in einem Diskonti-Wirbel- 
schichttrockner bei einer Zulufttemperatur von ca. 75 
bis 80° C von dem uber die ABS-Paste eingefuhrten 
Wasseranteil befreit 

20 Das so gewonnene trockene rieselfahige Granulat 
wird gemaB den Angaben der nachfolgenden Beispiele 1 
bis 3 mit weiteren Textilwaschmittel-Inhaltsstoffen und 
gegebenenfalls zusatzlichen Tablettierhilfsmiueln ver- 
setzt. Die jeweils gut durchmischte Mehrkomponenten- 

25 masse wird nachfolgend auf einer hydraulisch arbeiten- 
den Presse (Firma Kiirschner, BRD) zu portionierten 
Tabletten bei PreBdrucken im Bereich von etwa 0,1 bis 
1 kN/cm 2 verpreBt. Im einzelnen gelten die nachfolgen- 
den Angaben. 

30 

Beispiel 1 

Das zuvor beschriebene Granulatkorn (Pellet) wird 
mil den nachfolgenden Komponenten in den angegebe- 
35 nen Verhaltnissen vermischt: 

Pellet 74,1 Gew.-%, 
Perboratmonohydrat 16,0Gew.-%, 
TAED-Granulat 5,8 Gew.-o/o, 
40 Schauminhibitor auf Silikonbasis 2,5 Gew.-%, 
Waschmittelenzym(Savinase) 1,6 Gew.-°/o. 

Es werden Portionstabletten des nachfolgenden For- 
mats und der anschlieBend angegebenen Eigenschaften 
45 hergestellt: 

Gewicht der Einzeltablette 52 g, 
Tablettendurchmesser 38 mm, 
Tablettenhohe 39,5 mm, 
50 Bruchfestigkeit 80 bis 90 N, 
Tablettendichte 1,16 g/cm 3 . 

Beim Einsatz der Waschmitteltablette im Schonpro- 
gramm einer Haushaltswaschmaschine bei 30° C wer- 
55 den nach 30 Minuten Waschdauer in der Wasche keine 
Tablettenreste mehr gefunden. 

Beispiel 2 

60 Die nachfolgende Stoffmischung wird der Tablettier- 
verpressung unterworfen: 

Pellet 72,1 Gew.-%, 
Perboratmonohydrat 16,0 Gew.-%, 
65 TAED-Granulat 5,8 Gew.-%, 

Schauminhibitor auf Silikonbasis 2,5 Gew.-%, 
Waschmittelenzym (Savinase) 1,6 Gew.-%, . 
mikrokristalline Cellulose 2,0 Gew.-%. 
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Die in der beschriebenen Weise hergestellten Tablet- 
tenpreOlinge sind wie fotgt charakterisiert: 

Gewicht 53 g, 
Durchmesser 38 mm, 
Hdhe 40,3 mm, 
Bruchfestigkeit 100 bis 120 N, 
Dichte 1,16 g/cm 3 . 

lm praktischen Einsatz in der Waschmaschine 
(Schonprogramm bei 30° C) werden nach 15 Minuten 
Waschdauer keineTablettenreste mehr gefunden. 

Beispiel3 

Es wird die nachfoigende Wirkstoffmischung tablet- 
tiert: 

Pellet 68,9 Gew.-%, 
Perboratmonohydrat 14,9 Gew.-%, 
TAED-Granulat 5,4 Gew.-%, 
Schauminhibitor 2,3 Gew.-°/o, 
Waschmittelenzym 1,5 Gew.-%, 
Harnsioff 5 Gew.-%, 
mikrokristalline Cellulose 2 Gew.-%. 

Abmessung und Eigenschaften der Tablettenformlin- 
ge sind hier die folgenden: 

Gewicht 56 g, 
Durchmesser 38 mm. 
Hone 41,1 mm, 
Bruchfestigkeit 90 bis 100 N, 
Dichte 1.20 g/cm 3 . 

Beim Einsatz in der Textilwaschmaschine (Schonpro- 
gramm bei 30°C) werden nach 10 Minuten Waschdauer 
keine Tablettenreste mehr gefunden. 

Beispiel 4 

In einem Mischer der zuvor angegebenen Art wird 
ein spruhgetrocknetes Turmpulver unmittelbar mit dem 
nichtionischen Tensid (Dehydol LST 80/20) und einer 
40%igen waQrigen ABS-Paste in den folgenden Men- 
genverhaltnissen vermischt: 

Turmpulver 83,7 Gew.-%, 

nichtionisches Tensid (Dehydol LST 80/20) 5,3 Gew.-%, 
ABS-Paste 40%ig 11 Gew.-%. 

Das rieseifahige trockene Mischprodukt wird iiber 
einen Extruder unter Verwendung einer Lochplatte mit 
Bohrungen eines Durchmessers von 1,5 mm, einer Gut- 
temperatur von * 40° C und einem Arbeitsdruck von 
70 bar extrudiert. Das austretende strangformige Gra- 
nulat wird auf eine Kornlange von 1.5 mm geschnitten. 
Das gebildete Rohgranulat wird in der in Beispielen 1 
bis 3 beschriebenen Weise in einem Diskonti-Wirbel- 
schichttrockner mit HeiBluft getrocknet. 

Die Summenzusammensetzung des so gebildeten 
Granulatkorns ist wie folgt: 

Zeolith NaA ca. 29 Gew.-%, 
ABSl5bisl6Gew.-%, 

Natriumseife auf Basis Talgfettsaure ca. 1 Gew.-%. 
Soda ca. 21 Gew.-%, 
Wasserglas A 2 bis 3 Gew.-%, 
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Acrylsaurecopolymeres (Sokalan CP5®) 7 bis 8 Gew.-%. 
nichtionisches Tensid (Dehydol LST 80/20) 5 bis 
6 Gew.-%, . & . * 

Talgalkohol + 5 EO 2 bis 3 Gew.-%, * 
5 Restwasser in gebundener Form ca. 14 Gew.-%. 
zusatzlich Kleinkomponenten wie 'optische Aufheller, 
Phosphonat und Restsalze. 

Das kornformige Granulat wird zur nachfolgenden 
io Tablettierung mit den folgenden Komponenten ver- 
setzt: 

Extrudatkorn 68,1 Gew.-%, 
Percarboriat 15Gew.-%, 
is TAED-Granulat 5,8 Gew.-o/o, 

Schauminhibitor auf Silikonbasis 2.5 Gew.-%, 
Waschmittelenzym (Savinase) 1,6 Gew.-°/o, 
mikrokristalline Cellulose 2,0 Gew.-%, 
Natriumacetat 5,0 Gew.-%. 

20 

Die Verpressung des Stoffgemisches erfolgt in der in 
Beispielen 1 bis 3 angegebenen Art auf einer hydrau- 
lisch arbeitenden Presse. Die Abmessungen und Eigen- 
schaften der hergestellten Tablettenformlinge sind die 
25 folgenden: 

Gewicht 56 g, 
Durchmesser 38 mm, 
Hdhe 40,5 mm, 
30 Bruchfestigkeit 60 N, 
Dichte 1,22 g/cm 3 . 

Beim Einsatz dieser Waschmitteltablette im Schon- 
programm einer Waschmaschine bei 30°C wurden nach 
35 1 5 Minuten Waschdauer in der Wasche keine Tabletten- 
reste mehr gefunden. 

Beispiel 5 

40 Auf einer Pelletpresse (Matrize mit 2 mm Bohrung, 
Schnittlange der Pellets 1 bis 2 mm) wird das im nachfol- 
genden beschriebene Mehrstoffgemisch granuliert und 
anschlieBend in einer Wirbelschicht getrocknet, wobei 
darauf geachtet wird, daB die Produkttemperatur 50° C 
45 nicht ubersteigt. 

Das in die Granulierung eingesetzte Wirkstoffge- 
misch wird wie folgt gewonnen: 

36,7 Gew.-% eines saugfahigen, durch Spriihtrock- 
nung hergestellten Tragerbeads auf Basis von ca. 
so 70 Gew.-% Zeolith NaA, ca. 4 Gew.-% Acrylsaurecopo- 
lymeres (Sokalan CP5®), 2 bis 3 Gew.-% Talgalkohol + 
5 EO, 2 bis 3 Gew.-% Natriumseife auf Basis Talgfett- 
saure und gebundenes Restwasser werden unter Zuga- 
be eines Gemisches aus 6,7 Gew.-% 60%iger ABS- Pa- 
ss ste, 1,1 Gew.-% Talgalkohol + 5 EO und 4,8Gew.-% 
Niotensid (Dehydol LST 80/20) mit 5,5Gew.-% 
90%igem ABS-Pulver, 123Gew.-% Soda, 2,4 Gew.-% 
83%igem Wasserglas A-Pulver (Portil A) und 
9.9 Gew.-% eines 50%igen Sokalan Compounds (Rest 
60 Soda und Wasser) vermischt AnschlieBend werden 
2,6 Gew.-% einer 30%igen Phosphonatlosung zugege- 
ben. Die Stoffmischung wird intensiv durchmischt. Kurz 
vor der Weiterverarbeitung zu Pellets werden 
16 Gew.-% Perboratmonohydrat eingemischi. 
65 Die in der angegebenen Form gewonnenen und ge- 
trockneten kornformigen Granulate (Pellet) werden zur 
Tablettierung mit den nachfolgenden Komponenten ab- 
gemischt: 
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Pellet 90,1 Gew.-o/o, 
TAED-Granuiat5,8 Gew,%, 
Schauminhibitor 2,5 Gew.-%, 
Waschmittelenzym 1,6 Gew.-%. 

5 

Die Verpressung erfolgie auch hier auf einer hydrau- 
lisch arbeitenden Presse (Firma Kiirschner, BRD). Es 
werden Tabletten des nachfolgenden Eigenschaftspro- 
filserhalten: 

10 

Gewicht 52 g, 
Durchmesser 38 mm, 
Hohe 34 mm, 
Bruchfestigkeit80 N, 

Dichte 1,35 g/cm 3 . js 

Beim Einsatz dieser Waschmitteltabletten im Schon- 
programm einer Textilwaschmaschine bei 30°C werden 
nach einer Waschdauer von 40 Minuten noch Tabletten- 
reste ( 1 2 g) in der Wasche gefunden. 20 

Beispiel 6 

Das in Beispiel 5 beschriebene und zur Herstellung 
des Rohstoffgemisches eingesetzte Tragerbead wird 25 
vor seiner Verarbeitung zur Gewinnung des rieselfahi- 
gen Vorgemisches mil dem nichtionischen Tensid (Deh- 
ydol LST 80/20 Talgalkohol + 5 EO) beladen. Dann 
erfolgt die Abmischung mit den weiteren Wirkstoffen 
und anteilsmaflig wie in Beispiel 5 beschrieben unter 30 
Verwendung der 60%igen waBrigen ABS-Paste als 
Gleit- und Plastifiziermittel mit Schmiercharakter. Die 
Weiterverarbeitung erfolgt wie in Beispiel 5 beschrie- 
ben. Die auf diese Weise erhaltenen tablettierten PreB- 
linge zeigen das nachfolgende Eigenschaftsprofil: 35 

Gewicht 52 g, 
Durchmesser 38 mm, 
Hohe 35,5 mm, 

Bruchfestigkeit 60 bis 80 N, 40 
Dichte 1,29 g/cm 3 . 

Beim Einsatz dieser Waschmitteltablette im Schon- 
programm einer Haushaltswaschmaschine bet 30°C 
werden nach 20 bis 25 Minuten Waschdauer keine Ta- 45 
blettenreste mehr gefunden. 

Patehtanspriiche 

I. Verfahren zur Herstellung von Wasch- und/oder 50 
Reinigungsmitteln fur Haushalt und Gewerbe, ins- 
besondere Textilwaschmitteln, in Form portionier- 
ter PreBlinge aus einem Haufwerk von Primarag- 
glomeraten, enthaltend Inhaltsstoffe solcher 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel, nach einem 55 
Mehrstufenverfahren, bei dem die wenigstens 
uberwiegend festen feinteiligen Inhaltsstoffe im 
plastifizierten Zustand zunachst zu schutt- und rie- 
selfahigen Granulaten hoher Dichte verarbeitet 
und diese gewunschtenfalls unter Zusatz weiterer eo 
Inhaltsstoffe und/oder Tablettierhilfsmittel nach- 
folgend zu PreBlingen vorbestimmter Form und 
GroBe verpreBt werden, dadurch gekennzeichnet, 
daB in der ersten Arbeitsstufe durch Strangpressen 
und Zerteilen der extrudierten Strange Granulate 65 
aus wenigstens uberwiegend festen Inhaltsstoffen 
der Wasch- und/oder Reinigungsmittel unter Zuga- 
be von wasserlos lichen, wasseremulgierbaren und/ 
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oder wasserdispergierbaren Plastifizier- und/oder 
Gleitmitteln in flieBfahiger oder pastdser Form bei 
derart beschrankten Fliissigkeitsanteilen im Ge- 
samtgemisch hergestellt werden, daB die Plastifi- 
zierung des zu agglomerierenden Gutes nur unter 
Einsatz hoher Arbeitsdriicke bei der Granulaibil- 
dung bewirkt wird und die Schneidfahigkeit der 
frisch extrudierten Strange sichergestellt ist und 
daB diese Granulate — gewunschtenfalls nach ei- 
ner Zwischentrocknung zum rieselfahigen Gut — 
nachfolgend zu portionierten PreBlingen verpreBt 
werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB unter Einsatz der primar gewonnenen 
Granulate portionierte PreBlinge mit einer Dichte 
hergestellt werden, die dem Granulatschiittgewicht 
wenigstens etwa gleicht oder daruber liegt. 

3. Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB in der ersten Arbeitsstufe Gra- 
nulat mit Schuttgewichten von wenigstens 700 g/1, 
vorzugsweise oberhalb 800 g/l — z. B. im Bereich 
von etwa 850 bis 1000 g/l — hergestellt werden. die 
in der nachfolgenden Verpressung bevorzugt zu 
Formkorpern mit Dichten (g/cm 3 ) von wenigstens 
1, insbesondere von wenigstens 1,2 aufgearbeitet 
werden. 

4. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB bei der Granulierung mit Ar- 
beitsdriicken oberhalb 30 bar, vorzugsweise von 
wenigstens 50 bar gearbeitet wird. wobei die Ar- 
beitsdriicke fur den Granuliervorgang insbesonde- 
re im Bereich von etwa 50 bis 200 bar liegen kon- 
nen, wahrend fiir die nachfolgende Verpressung 
Drticke im Bereich von etwa 0,01 bis 3 kN/cm 2 , 
insbesondere im Bereich von etwa 0,1 bis 1,5 kN/ 
cm 2 bevorzugt sind. 

5. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man im Rahmen der Granulier- 
stufe als Plastifizier- und/oder Gleitmittel pastose 
bis flieBfahige Zubereitungen auf Basis wasserlosli- 
cher bzw. wasseremulgierbarer Polymerverbin- 
dungen und/oder tensidischer Komponenten ein- 
setzt, wobei entsprechende waBrige und/oder was- 
sermischbare Zubereitungen bevorzugt sind. 

6. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man ubliche polymere und/oder 
tensidische Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Rei- 
nigungsmitteln in flieBfahiger Form und/oder in 
vorzugsweise hochkonzentrierter Abmischung mit 
Wasser oder wasserloslichen organischen Fliis- 
sigphasen als Plastifizier- und Gleitmittel einsetzt, 
wobei flieBfahige pastenformige oder gelartige Zu- 
bereitungsformen mit Schmiercharakter bevorzugt 
sind. 

7. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB nichtionische und/oder anion i- 
sche Tenside bzw. Tensidzubereitungen, die anioni- 
sche Tenside insbesondere in Form hochkonzen- 
trierter Pasten oder Gele, und/oder konzentrierte 
Losungen von Polymerverbindungen naturlichen 
und/oder synthetischen Ursprungs. bevorzugt des 
Textilwaschmittelbereichs, als Plastifizier- und/ 
oder Gleitmittel eingesetzt werden. 

8. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 7, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB wenigstens etwa 40gew.-%ige, 
vorzugsweise wenigstens etwa 50gew.-%ige Ten- 
sidpasten bzw. -gele, die auch losliche Polymerver- 
bindungen enthalten konnen, als Gleit- und/oder 
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Plastifizierungsmittel enthalten konnen. als Gleit- 
und/oder Plastifizierungsmittel eingesetzt werden. 
wobeM .^,„ 
uber etwa 12 Gew!-% ; vorzugsweise von hochstens 
etwa 10Gew.-% — bezogen jeweils auf Gesamt- 5 
mischung — eingesetzt werden. 

9. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 8, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man im Granulierschritt die pla- 
stifizierenden Hilfsmittel und gegebenenfalls zu- 
satzlich geringe Fliissiganteile in solcher Menge to 
einsetzt, daB mittels Verkneten unter hohen Drtik- 
ken und gegebenenfalls einer maBigen Tempera- 
turanhebung im Mehrstoffgemisch die verdichtete 
formgebend preBbare und schneidfahige Beschaf- 
fenheit eingestellt, gleichzeitig seine Klebrigkeit 15 
aber so beschrankt wird, daB eine Verklebung der 
primar anfallenden Granulatformlinge miteinander 
verhindert werden kann. 

10. Verfahren nach Anspriichen t bis 9, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Gehalt des zu granulieren- 20 
den Gutes an freiem, nicht gebundenem Wasser 
maximal etwa 12 Gew.-% betragt und vorzugswei- 
se im Bereich bis etwa 10Gew.-%, insbesondere 
bei etwa 4 bis 8 Gew.-% Hegt. 

11. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 10, dadurch 25 
gekennzeichnet. daB man bei der Granulatbildung 
Massetemperaturen von etwa 75° C nicht uber- 
schreitet und vorzugsweise hochstens bei maBig 
angehobenen Massetemperaturen, z. B. im Bereich 
von etwa 45 bis 60° C, arbeitet und durch Schock- 30 
kiihlung — insbesondere mittels Kaltluft — dieaus- 
tretenden plastifizierten Strange vor und/oder 
wahrend ihrer Zerteilung wenigstens oberflachlich 
abkuhlt und antrocknet. 

12. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 11, dadurch 35 
gekennzeichnet, daB im zu verdichtenden Stoffge- 
misch Mischungskomponenten mitverwendet wer- 
den, die durch immobilisierende Bindung eingesetz- 
ter Fliissiganteile, z. B. durch Bindung von Wasser 
als Kristallwasser, zur internen Trocknung des ver- 40 
dichteten Granulatkorns beitragen. 

13. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet, daB dem in der ersten Arbeitsstufe 
gebildeten granulatformigen Gut vor seiner Gra- 
nulierung und/oder vor seiner Verpressung Hilfs- 45 
stoffe zur Erleichterung des Zerfalls der portionier- 
ten Formkorper in Wasser zugesetzt werden. 

14. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Zerfallhilfsstoffe wasser- 
queilbare Sprengmittel und/oder kaltlosliche Kom- 50 
ponenten mit oder ohne Eigenwirkung im reini- 
gungsaktiven Wirkstoffgemisch eingesetzt werden. 

15. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 14, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Granulate, insbesondere 
die Granulatoberflache vor dem Verpressungs- 55 
schritt mit Phlegmatisierungsmittein zur Eindam- 
mung einer vorzeitigen Niotensidquellung bei 
Wasserzutritt ausgeriistet werden. wobei bei 
Raumtemperatur oder wenigstens schwach erhbh- 
ten Temperaturen flieBfahige Phlegmatisierungs- 60 
mittel bevorzugt sein konnen. 

16. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Phlegmatisierungshilfsmit- 
tel Paraffinole, Esterole, bei Raumtemperatur flieB- 
fahige hohere Alkohole und/oder deren Ether bzw. 65 
deren bei maBig erhohten Temperaturen schmel- 
zende Homologen eingesetzt werden. 

17. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 16, dadurch 
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gekennzeichnet, daB Kombinationen von Phlegma- 
tisierungsmittein zusammen mit Sprengmitteln 
, A und£oderikaH^ eingesetzt ...w«a~ 

dert '. ... r >:> ' -/'^^^i-f^: ^^(rT^""'^^' 

18. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 17, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Verpressung der vorgebil- 
deten Granulate bzw.Granulatgemische enthalten- 
den Stoffmischungen bei Temperaturen von Raum- 
temperatur bis etwa 50° C, insbesondere im Bereich 
der Raumtemperatur erfolgt. 

19. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 18, dadurch 
gekennzeichnet, daB die portionierten PreBlinge als 
Tabletten, in Zylinder- oder Quaderform bzw. in 
beliebig anderer Raumform ausgebildet werden, 
wobei ein Durchmesser/Hbhe-Verhaltnis im Be- 
reich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 bevorzugt sein 
kann. 

20. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 19, dadurch 
gekennzeichnet, daB die PreBlinge zum wenigstens 
iiberwiegenden Teil aus vorgebildeten Granulaten 
mit KorngroBen im Bereich von 0,2 bis 5 mm, vor- 
zugsweise im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm aufge- 
baut werden, wobei der Einsatz von Rohgranulaten 
bevorzugt sein kann, die ohne wesentliche Abrun- 
dung aufgetrocknet worden sind. 

21. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 20, dadurch 
gekennzeichnet, daB die PreBlinge als Textilwasch- 
mittel mit deutlich uberhdhtem Gehalt an Wasch- 
mittelinhaltsstoffen, insbesondere an waschaktiven 
Tensidverbindungen, ausgebildet werden, wobei 
Texiilwaschmittelkonzentrate mit Tensidgehalten 
bis etwa 35 Gew.-%, vorzugsweise im Bereich von 
etwa 15 bis 25Gew.-% bevorzugt sein konnen, die 
insbesondere Abmischungen von Aniontensiden 
und nichtionischen Tensidverbindungen als tensidi- 
sche Inhaltsstoffe aufweisen. 

22. In Form portionierter PreBlinge ausgebildete 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel fur Haushalt 
und Gewerbe, insbesondere Textilwaschmittel. auf 
Basis miteinander verpreBter Primaragglomerate 
von Inhaltsstoffen solcher Wasch : und/oder Reini- 
gungsmittel, dadurch gekennzeichnet, daB sie we- 
nigstens uberwiegend aus einem Haufwerk von 
kornformigen Granulaten (Primaragglomerate) 
aufgebaut sind. die uberwiegend feste und gegebe- 
nenfalls beschrankte Mengen flussiger Inhaltsstoffe 
solcher Wasch- und/oder Reinigungsmittel in inni- 
ger Abmischung mit aufgetrockneten wasserlosli- 
chen, wasseremulgierbaren und/oder wasserdis- 
pergierbaren Zusatzkomponenten enthalten, die in 
konzentrierter waBriger oder wassermischbarer 
Flussigphase Schmiercharakter besitzen. 

23. PreBlinge nach Anspruch 22, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die wasserloslichen, wasseremulgier- 
baren und/oder wasserdispergierbaren Mischungs- 
komponenten im aufgetrockneten PreBling Binder- 
funktionen aufweisen und bevorzugt homogen in 
der Kornstruktur verteilt sind. 

24. PreBlinge nach Anspriichen 22 und 23, dadurch 
gekennzeichnet, dafl sie als aufgetrocknete Kom- 
ponente mit Bindemittelcharakter Tenside und/ 
oder wasserldsliche bzw. wasseremulgierbare Poly- 
merverbindungen enthalten. 

25. PreBlinge nach Anspriichen 22 bis 24, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie eingearbeitete Sprengmit- 
tel und/oder kaltlosliche Zusatzstoffe mit oder oh- 
ne Eigenwirkung im Wasch- bzw. Reinigungspro- 
zefl enthalten, wobei der Anteil dieser Zuschlag- 
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stoffe vorzugsweise nicht mehr als etwa 
15Gew.-%, insbesondere nicht mehr als etwa 
10Gew.-% (bezogen jeweils auf PreBlinggesamt- 
gemisch) ausmacht. 

26. PreBiinge nach Anspriichen 22 bis 25, dadurch 5 
gekennzeichnet, daB sie mit beschrankten Mengen 

— vorzugsweise nicht mehr als etwa 10Gew.-% 
und insbesondere nicht mehr als etwa 5Gew.-% 
(bezogen auf PreBlinggesamtgewicht) — an flieBfa- 
higen und/oder bei maBig erhohten Temperaturen 10 
schmelzenden oleophilen Hilfsstoffen versetzt sind. 

27. PreBiinge nach Anspriichen 22 bis 26, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie Dichten (g/cm 3 ) von we- 
nigstens t, insbesondere im Bereich von etwa t,l 
bis l,4aufweisen. 15 

28. PreBiinge nach Anspriichen 22 bis 27, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie aus einer Mehrzahl von 
Granulaten unterschiedlicher Zusammensetzung 
gewunschtenfalls unter Mitverwendung be- 
schrankter Mengen nicht granulierter, insbesonde- 20 
re fester feinteiliger Zusatzstoffe aufgebaut sind. 

29. PreBiinge nach Anspriichen 22 bis 28, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie die wenigstens uberwie- 
gende Menge der nichtionischen Tenside nur in ei- 
nem Anteil der miteinander verprefiten Primargra- 25 
nulate enthalten. 
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